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Résumé
Les travaux s’inscrivent dans le cadre de la protection contre la
propagation d’incendie. On distingue les protections actives,
regroupant l’ensemble des actions allant de la détection d’un
incendie à l’intervention des secours, des protections passives
parties intégrantes de la structure des bâtiments. Ces
protections peuvent être appliquées directement sur les
structures à protéger par projection, ou venir les recouvrir au
moyen de panneaux plus ou moins épais assemblés.
L’assemblage de panneaux permet également de former des
conduits de ventilation ou de désenfumage.
Les travaux entrepris portent sur la caractérisation du
comportement de matériaux minéraux dédiés à la construction
sous chargement thermique sévère. Le cas de liants hydratés
homogènes fortement perméables est particulièrement étudié et
les matériaux à base de sulfate de calcium en est l’illustration.
En effet, la faible conductivité thermique et la capacité de
chaleur latente du plâtre représentent des critères importants
pour limiter dans le temps les transferts thermiques.
Cependant, son utilisation est limitée par ses faibles propriétés
mécaniques.
Afin d’identifier et de comprendre les différents mécanismes
entrant en jeu lors d’une élévation de température de type
incendie, une caractérisation multi-échelle a été développée sur
des matériaux à base de gypse. Les travaux sont réalisés avec
un plâtre pris fabriqué à partir d’un hémihydrate β naturel gâché
à l’eau.
A la micro-échelle, la composition du produit de base et ses
propriétés thermiques ont été étudiées. Une attention
particulière a été portée à l’identification des cinétiques de
changements de phases.
A la méso-échelle, une caractérisation mécanique et structurale
est réalisée à température ambiante. Des essais
thermogravimétriques sont également développés : (i) sur des
échantillons cylindriques en condition isotherme, ce qui permet
d’y associer une analyse dilatométrique et une caractérisation
après refroidissement des résistances mécaniques et de la
porosité ; (ii) sur des échantillons sphériques, à rampe de
chauffe imposée, pour étudier les cinétiques de transferts pour
une chauffe isotrope. Le rôle de la micro-échelle est mis en
avant pour chaque configuration.
A la macro-échelle, nous travaillons avec des panneaux plans
dont une des faces est sollicitée thermiquement par élévation
de température normalisée : ISO 834. La configuration d’étude
est horizontale. Une caractérisation du comportement
thermique, hydrique, chimique, structurale et mécanique est
alors mise en oeuvre. L’analyse du comportement espacetemps
permet de distinguer l’influence de la température dans
l’avancement de la déshydratation mais également le rôle des
vitesses de chauffe et de la micro-échelle.
Ces travaux se terminent par la caractérisation multi-échelle de
mélanges plâtre-fumée de silice. Ces formulations permettent
notamment d’améliorer la tenue du matériau à haute
température et ainsi de prolonger la durée de protection.
Abstract
The presented works is part of the study of protection against
fire propagation. Two kinds of protections are distinguished:
active protection, from detection to help the interventions of the
firemen and passive protection. Passive protection is directly
linked to the building structure. This protection can be directly
applied to the structures to protect by projection or can be used
under panel-forms to recover them. The layout of those panels
can constitute ventilation ducts and smoke extraction ducts.
Present research works focuses on the characterisation of the
behaviour of mineral materials dedicated to the construction
under severe thermal load. Homogeneous hydrated and highly
permeable binders are particularly studied like material based
on calcium sulphate. Indeed, the low thermal conductivity and
the capacity of latent heat of the plaster are important criteria to
delay the thermal transfers. However, its use is limited due to its
low mechanical properties.
To identify and understand mechanisms involved during a fire
event, a multi-scale characterisation is developed with the use
of gypsum-based materials. Works have been undertaken with
gypsum, prepared from a natural β-hemihydrate mixed with
water.
At micro-scale, the composition of raw material and its thermal
properties are studied. A particular attention was carried out the
identification of the kinetics of phases transitions.
At meso-scale, mechanical and structural characterisations are
carried out at room temperature. Thermo-gravimetric tests are
also developed: i) on cylindrical samples under isothermal
condition. Shrinkage properties are analysed and, after cooling,
a characterisation of the mechanical resistances and the
porosity are carried out; ii) on spherical samples, with imposed
heating rate, to study the transfer kinetics under isotropic
temperature increase. The contribution of micro-scale is
highlighted for each configuration.
At macro-scale, investigations are done with plasterboard from
which one face is exposed to a normalized temperature rise
(ISO 834). The retained configuration is horizontal. The
behaviour is described by a combined study of thermal, hydric,
chemical, structural and mechanical properties. The space-time
behaviour analysis allows distinguishing the influence of the
temperature on the dehydration progress but also the influence
of the heating rate and the micro-scale.
The last part is dedicated to a multi-scale characterisation of
plaster and silica fume mixtures. Those formulations allow in
particular to improve the fire behaviour of the material and so to
extend the duration of protection.
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Nomenclature 
A Facteur pré-exponentielle (s-1) 
Cp Capacité calorifique massique (J.kg-1.K-1) 
dH/dt Flux thermique (W) 
dN/dt Cinétique de nucléation (s-1) 
dα/dt Cinétique de transformation chimique (s-1) 
E Module d'Young Module d'élasticité (GPa) 
E/P Taux de gâchage (-) 
Ea Energie d'activation (J.mol-1) 
F Force appliquée (Pa) 
h Hauteur (mm) 
HR Humidité relative (%) 
K Perméabilité (m2) 
ki Constante cinétique d'une étape réactionnelle i (s-1) 
l Dimension (m) 
m Masse (kg) 
N Avancement de la nucléation (-) 
Ø, d Diamètre (m) 
P Pression (Pa) 
Q Chaleur totale (absorbée ou émise) de la réaction de transformation (J) 
R Constante des gaz parfaits (J.mol-1.K-1) 
r Rayon (m) 
s Solubilité (g.l-1) 
S Surface (m2) 
T Température (°C ou °K) 
t Temps (s) 
α Avancement chimique (-) 
β Rampe de chauffe (°K.min-1) 
Δ Variation (-) 
ΔH Enthalpie de réaction (J.kg-1) 
ε Porosité (-) 
λ Conductivité thermique (W.m-1.K-1) 
μ Viscosité 
 ρ Masse volumique (kg.m-3)
σc Contrainte limite à la rupture en compression (MPa) 
σf Contrainte limite à la rupture en flexion (MPa) 
φg Densité de flux de chaleur (terme source) (W.m-2) 
  
 
Magnétisme 
 
 
B Champs magnétique (T) 
E  Energie (J) 
h Constante de Planck (J.s-1) 
I Spin nucléaire (J.s-1) 
ms Nombre quantique de spin nucléaire (-) 
γ Constante gyromagnétique (C.kg-1) 
δ Déplacement chimique (ppm) 
μ Moment magnétique nucléaire (J.T-1) 
ν Fréquence de rotation (s-1) 
σ Coefficient d'écrantage (-) 
ω Vitesse angulaire (rad.s-1) 
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Introduction 
De tous les accidents et catastrophes auxquels l’homme est confronté, l’incendie reste 
l’un des fléaux les plus redoutés, les dégâts humains et matériels étant toujours lourds de 
conséquence. Afin de prévenir ce sinistre, des mesures protectives sont donc mises en place. 
Dans le domaine de la construction, on distingue les protections actives, qui regroupent 
l’ensemble des actions allant de la détection d’un incendie à l’intervention des secours, des 
protections passives qui sont parties intégrantes de la structure des bâtiments. Ces protections 
peuvent être appliquées directement sur les structures à protéger par projection, ou venir les 
recouvrir au moyen de panneaux assemblés plus ou moins épais. L’assemblage de panneaux 
permet également de séparer des espaces et de former des conduits de ventilation ou de 
désenfumage.  
Le choix des matériaux est crucial pour retarder l’élévation de température des 
structures, permettre l’évacuation des personnes, la sauvegarde des biens et l’intervention des 
secours. Les matériaux utilisés doivent avant toute commercialisation être validés par des tests 
d’accréditation. Ces tests étant très onéreux, des études préliminaires sont réalisées par le biais 
de caractérisations expérimentales à échelles réduites et le développement de modèles 
numériques fiables.  
Lorsqu’ils sont soumis à une élévation de température, les matériaux de protection et 
l’environnement qu’ils protègent subissent des actions couplées qu’il est nécessaire 
d’identifier pour comprendre le comportement du matériau dans sa globalité. Ainsi, nous 
sommes confrontés à un problème couplant des aspects thermiques, chimiques, hydriques et 
mécaniques, ce qui implique de considérer différentes échelles d’analyses. 
Les travaux entrepris dans le cadre de cette thèse portent sur la caractérisation du 
comportement de matériaux minéraux dédiés à la construction, sous chargement thermique 
sévère. Le cas de liants hydratés homogènes et fortement perméables est particulièrement 
étudié et les matériaux à base de sulfate de calcium en sont l’illustration. En effet, la faible 
conductivité thermique et la forte chaleur latente du plâtre représentent des atouts importants 
pour limiter dans le temps les transferts thermiques. Cependant, son utilisation est limitée par 
ses faibles propriétés mécaniques.  
Ces travaux sont menés avec l’objectif d’améliorer les systèmes prédictifs existants, en 
s’attachant à la compréhension des phénomènes prenant part à un évènement de type 
incendie, tout en validant et améliorant les protocoles expérimentaux déjà disponibles. Afin 
d’identifier et de comprendre les différents mécanismes entrant en jeu, une caractérisation 
multi-échelles a été développée sur des matériaux à base de gypse. Les travaux sont réalisés 
avec un plâtre pris fabriqué à partir d’un hémihydrate β naturel gâché à l’eau. 
La présentation de ces travaux s’organise en six parties. 
Dans un premier temps, une étude bibliographique est réalisée situant nos travaux dans 
leur contexte scientifique. Les connaissances relatives au système CaSO4/H2O sont présentées 
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d’un point de vue cristallographique. Les propriétés du plâtre en tant qu’élément de 
construction sont présentées en s’attachant à la caractérisation de son comportement 
thermique à différentes échelles, ce qui est nécessaire au développement de modèles 
numériques fiables.  
Le second chapitre présente de manière exhaustive les moyens expérimentaux utilisés, 
améliorés et développés pour les besoins de cette étude. Les méthodologies et protocoles 
suivis depuis la fabrication des éprouvettes jusqu’au traitement des données y sont également 
détaillés. 
Le troisième chapitre est consacré à la caractérisation microstructurale des produits de 
départ, hémihydrate et plâtre pris, en s’attachant à l’identification des propriétés thermiques. 
Les cinétiques des différents changements de phases sont analysées et modélisées pour des 
taux de chauffe représentatifs de sollicitations thermiques de type incendie. 
Une caractérisation du plâtre à l’état solide est entreprise dans le chapitre 4. Le 
comportement mécanique, à froid et après sollicitations thermiques, est établi en utilisant des 
techniques usuelles. Des tests thermogravimétriques sous sollicitation thermique, isotherme et 
à rampe de chauffe constante, sont développés pour différentes géométries. Les essais 
isothermes permettent l’étude combinée des variations massiques, dilatométriques, de la 
masse volumique, de la porosité et du comportement mécanique résiduel en compression de 
cylindres. Les études à rampe de chauffe permettent quant à elles d’assurer un suivi thermique 
et massique simultané sur des sphères. 
La cinquième partie est quant à elle dédiée à la caractérisation de panneaux de plâtre 
de dimensions surfaciques 550 x 550 mm2, représentatifs d’éléments de structure. Les plaques 
sont soumises sur une des faces à une élévation de température normalisée de type incendie 
(ISO 834). Le comportement des panneaux au cours du temps est alors décrit suivant une 
approche couplée thermique, hydrique, chimique, structurale et mécanique. La contribution de 
chacun de ces paramètres ainsi que le rôle de la micro-échelle sont étudiés. La notion de 
protection est finalement abordée par la variation d’épaisseur. 
Enfin, l’influence de la formulation est abordée via l’étude de mélanges de plâtre et de 
fumée de silice. Une étude multi-échelles est réalisée sur les mélanges en utilisant les 
protocoles de caractérisation développés précédemment. Les effets bénéfiques et néfastes de 
la fumée de silice sont identifiés. 
Ces travaux s’achèvent par une conclusion générale des travaux entrepris et la 
présentation de perspectives envisagées. 
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Chapitre I Etude bibliographique 
Le plâtre est un des plus anciens matériaux de construction. Les premières traces de 
son utilisation remontent au néolithique. A l’époque, le plâtre était utilisé comme enduit, seul 
ou mélangé à de la chaux. Il était souvent utilisé comme support de fresques, de peintures. Le 
plâtre fut ensuite utilisé, durant l’Egypte ancienne, pour assurer le jointement de blocs de 
pierres, comme en témoigne la grande pyramide de Khéops. Les romains développèrent son 
utilisation comme éléments de décoration (sculptures, moulures). Sa facilité de mise en œuvre 
a permis la réalisation de chefs-d’œuvre architecturaux tels que l’Alhambra. 
De par ses propriétés ignifuges, l’utilisation du plâtre en tant qu’enduit se développa et 
se généralisa au Moyen Âge. En 1667, suite à l’incendie de Londres, un édit de Louis XIV va 
rendre son utilisation obligatoire en tant qu’enduit intérieur et extérieur pour protéger les 
constructions de la propagation d’incendie.  
Au 19e siècle, l’invention du four à plâtre a permis l’industrialisation de la production 
de plâtre. Ce n’est qu’à la fin de ce siècle que les plaques de plâtre font leur apparition aux 
Etats-Unis. En France, les premières plaques sont produites seulement à la moitié du 20e 
siècle. 
Aujourd’hui, le plâtre est toujours utilisé comme enduit, comme élément de 
décoration, mais on le trouve principalement sous forme d’éléments préfabriqués (carreaux, 
plaques de plâtre). Bien que possédant des propriétés ignifuges, acoustiques ou de régulation 
thermique très intéressantes, son utilisation est limitée par ses faibles propriétés mécaniques à 
la réalisation de cloisons séparatrices ou de protection de gaines techniques. Le 
développement de nouvelles formulations permet d’améliorer les propriétés de ces matériaux 
et ainsi d’en diversifier l’utilisation [1-5]. 
Compte tenu du sujet abordé, l’étude de l’endommagement de matériaux à base de 
plâtre en condition incendie, nous avons orienté la recherche bibliographique pour dresser un 
état des lieux des propriétés de ce matériau en s’attachant à distinguer différentes échelles de 
caractérisation. Ainsi successivement nous passons en revue les propriétés à l’état 
microstructural, où on distingue quelques spécificités de formulation. Ensuite, à la méso-
échelle et quasi-macro-échelle, les propriétés de changement de phases, thermiques, 
physiques et mécaniques sont étudiées. Les acquis en matière de modélisation du 
comportement thermo-chimique sont finalement abordés avant de présenter les orientations 
des travaux. 
I.1 Du gypse au plâtre 
Le plâtre est un sulfate de calcium dihydraté (CaSO4.2H2O) qui est obtenu par le 
mélange de la poudre de plâtre (sulfate de calcium anhydre (CaSO4) ou semihydrate 
(CaSO4.0,5H2O)) et d’eau. Cette poudre est obtenue par le traitement thermique du gypse. Le 
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gypse est un minéral d’origine naturel (pierre à plâtre) ou synthétique. Le mot plâtre est utilisé 
par abus de langage pour désigner à la fois la poudre de plâtre et également le produit fini. 
Nous désignerons dans cette étude par le terme « plâtre » le produit de réhydratation 
également appelé plâtre pris. 
I.1.1 Le gypse 
Le sulfate de calcium est présent naturellement dans la croute terrestre. Il se présente 
principalement sous deux formes : le gypse, sulfate de calcium dihydraté (CaSO4.2H2O), et 
l’anhydrite, sulfate de calcium anhydre (CaSO4). Ce sont des roches sédimentaires 
évaporitiques que l’on trouve principalement dans d’anciens bassins lagunaires. Elles se sont 
formées par la précipitation du sulfate de calcium en solution par évaporation d’eau 
sursaturée. De par leur origine, de nombreuses impuretés sont présentes dans les minerais de 
sulfate de calcium comme l’argile, le calcaire, la silice, … Le gypse est extrait de ces 
gisements puis acheminé dans des usines de traitement. 
Depuis plusieurs décennies, le gypse est également produit par le biais du retraitement 
de déchets industriels. Suivant leur provenance, on distingue différents produits tels que le 
phosphogypse, le désulphogypse, le fluorogypse, le borogypse ou le titanogypse. 
Actuellement, seules les industries de retraitement du phosphogypse et du désulphogypse sont 
économiquement viables. 
Le phosphogypse est produit par l’industrie des engrais phosphatés, lors de la 
fabrication de l’acide phosphorique à partir de phosphate naturel (I-1). 
 Ca10(PO4)6     10H SO4    0 H O   6H PO4   10CaSO4. H O    H  (I-1) 
 
La quantité mondiale de phosphogypse produite est conséquente. Cependant, de nombreuses 
impuretés sont présentes et peuvent être néfastes à son utilisation en tant que plâtre. De plus, 
le phosphogypse nécessite un séchage car sa teneur en eau de mouillage est très élevée (17 à 
20%). Le coût de retraitement des déchets (séchage, purification) est si important que la 
plupart des pays ont cessé de l’exploiter. Aujourd’hui, seul le Japon exploite encore cette 
ressource car il ne possède aucun gisement naturel. 
La désulfogypse provient, lui, de la désulfurisation des gaz de combustion de charbon 
et de fuel. La technique la plus utilisée consiste à absorber le dioxyde de soufre présent dans 
les gaz par une suspension aqueuse d’hydroxyde de calcium formant ainsi du désulfogypse 
(I-2). 
  SO     Ca(OH)    O     H O    CaSO4  H O 
 
(I-2) 
 
Ce gypse est principalement utilisé au Japon, en Angleterre et en Allemagne. 
Les gypses de synthèse sont très contrôlés et soumis à une réglementation stricte, afin 
de disposer de produits de qualité similaire voire supérieure à celle du gypse naturel. 
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Le gypse peut également provenir de produits à base de plâtre et être ainsi recyclé. Les 
industries plâtrières s’engagent de plus en plus à réutiliser les déchets de fabrication mais 
également les produits en fin de vie. Le cycle d’hydratation / déshydratation du plâtre peut 
être reproduit à l’infini, comme le présente la Figure I-1. 
 
Figure I-1 : Cycle de vie du gypse.  
I.1.2 Production de matériaux à base de plâtre 
Quelle que soit son origine, le gypse est tout d’abord concassé et séché ce qui permet 
la commercialisation du gypse sec. Ensuite, le gypse sec est traité thermiquement, les 
conditions de température et de pression vont permettre la production de produits de qualité et 
de propriétés différentes parmi lesquels on retrouve notamment les sous-hydrates et les 
anhydrites III et II.  
Industriellement, on distingue deux procédés de fabrication.  
Le traitement thermique par voie humide permet de fabriquer de l’hémihydrate α. Cet 
hémihydrate procure de bonnes qualités au plâtre, cependant son coût de fabrication, élevé, 
fait qu’il est réservé à des applications spécifiques.  
La voie sèche est quant à elle utilisée pour produire de l’hémihydrate β, ainsi que de 
l’anhydrite III à des températures comprises entre 170 et  50°C  et de l’anhydrite II à des 
températures supérieures à 400°C. 
L’ensemble des produits obtenus se présente sous forme de poudres. Elles peuvent être 
au besoin broyées, avant d’être stockées. La poudre de plâtre commercialisée peut contenir 
chacun de ces composés dans des proportions variables. 
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La poudre obtenue après traitement thermique est alors mélangée à l’eau pour réaliser 
la base de tous les produits à base de plâtre qu’ils soient fabriqués en usine ou sur chantier. Le 
rapport massique eau/plâtre (E/P) également appelé « taux de gâchage » va conditionner les 
propriétés de mises en forme de la pâte ainsi que celles du matériau fini. 
Industriellement, des carreaux et des plaques de plâtre sont réalisés. Ces éléments sont 
mis en forme puis séchés avant d’être commercialisés. 
Les carreaux de plâtre sont principalement destinés à la réalisation de cloisons 
intérieures et se présentent sous la forme d’éléments rectangulaires moulés, d’épaisseur 
variable, pleins ou alvéolés. 
Les plaques de plâtre sont utilisées pour la réalisation de cloisons, de plafonds ainsi 
que pour la finition des murs intérieurs. Les plaques sont constituées de plâtre moulé entre 
deux feuilles de carton recyclé.  
La Figure I-2 présente l’ensemble des produits manufacturés et fabriqués à partir de gypse. 
 
Différents produits sont mis en forme sur chantier. On distingue notamment l’enduit à 
projeter ou à appliquer pour habiller les murs ou les plafonds, le staff utilisé pour réaliser des 
ornements et le stuc utilisé pour réaliser des enduits en relief. Le plâtre entre également dans 
la préparation de ciments. 
CaSO4.2H2O 
Gypse 
 
Carreaux de 
plâtre 
Plaques de  
plâtre 
P < 0,1 MPa α-CaSO4.0,5H2O 
Hémihydrate α 
 
 β-CaSO4.0,5H2O 
Hémihydrate β 
 
 
γ-CaSO4 
Anhydrite III 
 
 
β-CaSO4 
Anhydrite II 
 
 
P > 0,1 MPa 
 
110-180°C 
400°C 
Gypse sec 
 
 
170-250°C 
Concassage 
Sèchage 
Traitement 
thermique 
Mise en 
forme 
Figure I-2 : Ensemble des produits manufacturés et fabriqués à base de gypse. 
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Les plâtres de type α sont essentiellement utilisés pour la fabrication de moules dans 
l’industrie de la céramique ou en chirurgie. 
I.1.3 Système CaSO4/H2O 
Le système CaSO4/H2O est constitué de cinq phases cristallines : le gypse, 
l’hémihydrate, l’anhydrite III, l’anhydrite II et l’anhydrite I. Le gypse et l’anhydrite II sont les 
seules phases thermodynamiquement stables à température et pression ambiantes. Les sous-
hydrates et l’anhydrite III sont métastables dans ces conditions. L’anhydrite I n’est quant à 
elle obtenue qu’à haute température.  
Les changements de phases au sein du système dépendent des conditions de 
température et de pression. La Figure I-3 présente différents équilibres thermodynamiques 
existants entre ces phases. Leurs caractéristiques cristallographiques sont rassemblées dans le 
Tableau I-1.  
 CaSO4. H O  CaSO4.0,5H O  γ CaSO4  β CaSO4  α CaSO4 
 
Figure I-3 : Réactions d’hydratation et déshydratation eu sein du système CaSO4/H2O. Les 
indices s, l et g représentent les états du matériau solide, liquide ou gazeux. 
 
 
  
CaSO4.2H2O (s) 
γ-CaSO4-α (s) 
β-CaSO4 (s) 
α-CaSO4 (s) 
β-CaSO4.0,5H2O (s) α-CaSO4.0,5H2O (s) 
γ-CaSO4-β (s) CaSO4.0,5H2O (s) 
- H (Voie sèche) 
120-180°C 
- H (Voie humide) 
105-135°C 
- H (Voie sèche) 
150-300°C 
+ H2O 
(l) 
+ H2O (l) 
+ H2O (g) + H2O (g) 
+ H2O (l) 
230°C > 300°C 
> 1180°C 
- H (Voie humide)  
110-220°C 
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Tableau I-1 : Paramètres cristallographiques des différentes phases du système CaSO4/H2O 
 
Gypse 
 
Hémihydrate 
 
Anhydrite III 
γ-Anhydrite 
Anhydrite II 
β-Anhydrite 
Anhydrite I 
α-Anhydrite 
Formule chimique CaSO4.2H2O CaSO4.0,5H2O CaSO4 CaSO4 CaSO4 
Groupe d’espace (n°) I 1 2/c 1 (15) I 1 2 1 (5) P 62 2 2 (180) A m m a (63)  
Système cristallin Monoclinique Monoclinique Hexagonal Orthorhombique Cubique 
a (Å) 
b (Å) 
c (Å) 
β (°) 
5,6739(5) 
15,1058(2) 
6,4917(4) 
118,51(1) 
12,0350(5) 
6,9294(3) 
12,6705(4) 
90,27(1) 
6,9694(8) 
 
6,3033(4) 
 
7,006(1) 
6,998(1) 
6,245(1) 
 
 
Volume élémentaire V (Å3) 488,91(53) 1056,65(7) 265,15(5) 306,18(8)  
Z 4 12 3 4  
Masse molaire (mol.g-1) 172,172 145,15 136,14 136,14  
Masse volumique (g.cm-3) 2,34 2,73 2,55 2,95  
N° ICSD ICSD-92567 ICSD-92947 ICSD-86316 ICSD-16382  
Référence [6] [7] [8] [9] [10] 
V/Z 122 88 88,3 76,5  
I.1.3.1 Le sulfate de calcium dihydraté (CaSO4.2H2O) 
Le plâtre est constitué principalement de gypse. Le plâtre et le minéral ont la même 
formule chimique CaSO4.2H2O. Cependant, ils possèdent une microstructure différente. En 
effet, la porosité du minéral est de l’ordre de 10 à 15 % alors qu’elle est comprise entre  0 et 
60 % pour le plâtre, en fonction du taux de gâchage. A l’état naturel, les cristaux de gypse 
développent des morphologies variées : tabulaire, fibreuse, saccharoïde, lenticulaire, … 
dépendantes des conditions de croissance (Figure I-4). Dans le plâtre, le gypse se présente le 
plus souvent sous la forme de cristaux tabulaires, prismatiques ou aciculaires. Ceux-ci 
peuvent être maclés ou se regrouper en faisceau (Figure I-5). Ces morphologies peuvent être 
modifiées par l’ajout d’adjuvants lors du gâchage. 
    
    
Figure I-4 : Photographies de cristaux de gypse naturel. De gauche à droite sélénite, gypse 
fibreux, cristaux aciculaires, rose des sables (Hershel Friedman, www.minerals.net). 
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Figure I-5 : Clichés MEB de plâtre pris. 
Le gypse cristallise dans le système monoclinique, ses paramètres cristallographiques 
sont présentés dans le Tableau I-1. Le gypse possède une structure cristalline en feuillets. Elle 
est constituée d’un empilement de doubles couches de sulfate de calcium et de doubles 
couches d’eau perpendiculaire à l’axe b   (Figure I-6). Si l’on observe la structure suivant la 
direction [101], des chaînes régulières de Ca-SO4-Ca-SO4 parallèles à cet axe se distinguent 
(Figure I-7). Dans ces chaînes, les ions SO4
2- forment un tétraèdre dont le centre est l’atome 
de soufre et les sommets sont des atomes d’oxygène. Les ions Ca2+ se trouvent au sein d’un 
dodécaèdre formé par huit atomes d’oxygène dont deux proviennent de molécules d’eau et six 
de quatre SO4
2- différents. 
 
 
 
Figure I-6 : Projection de la structure cristalline du gypse selon la direction [001]. Les 
éléments chimiques H, O, Ca, S sont représentés par des couleurs différentes blanche, rouge, 
grise et jaune respectivement. 
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Figure I-7 : Projection de la structure cristalline du gypse selon la direction [101]. Les 
éléments chimiques H, O, Ca, S sont représentés par des couleurs différentes blanche, rouge, 
grise et jaune respectivement. 
  
 
Figure I-8 : Projection de la structure cristalline du gypse selon la direction [101]. Projection 
de la structure cristalline du gypse selon la direction [010]. Les éléments chimiques H, O, Ca, 
S sont représentés par des couleurs différentes blanche, rouge, grise et jaune respectivement. 
I.1.3.2 Les sous-hydrates (CaSO4.nH2O) 
L’identification des sous-hydrates est sujette à polémique. L’ensemble des études 
réalisées démontre leur existence, mais la quantité d’eau diffère d’une étude à l’autre. Celle-ci 
varie de 0,3 à 0,8 molécule suivant les conditions expérimentales. 0,8 est la quantité maximale 
pouvant être accueillie dans les canaux d’après l’encombrement stérique de ceux-ci. Bezou 
[11] a pu montrer, dans ses travaux de thèse, l’existence de deux sous-hydrates, l’un 
possédant 0,5 molécule d’eau et l’autre 0,6. Les autres quantités mesurées seraient 
simplement dues à de l’eau absorbée par la structure de par son caractère métastable [7, 11-
16].  
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La bassanite, calcium de sulfate semi-hydraté, souvent appelé hémihydrate, 
semihydrate ou encore plâtre de Paris a pour formule chimique CaSO4.0,5H2O. Elle existe 
sous deux formes distinctes : α et β obtenues en conditions de température et de pression 
différentes.  
L’hémihydrate α est obtenu par cuisson en autoclave, avec une pression de vapeur 
d’eau maintenue supérieure à 0,1 MPa. On parle de synthèse par voie humide. Dans ce 
procédé, le gypse se dissout avant de cristalliser sous forme d’hémihydrate α. 
L’hémihydrate β est obtenu par cuisson en voie sèche (pression de vapeur d’eau 
inférieure à 0,1 MPa). Il est le produit de déshydratation du gypse, c’est pourquoi il conserve 
la morphologie et le faciès du gypse de départ. 
Les hémihydrates α et β cristallisent dans le même système cristallin. Différentes 
études ont pu montrer que les différences entre les diffractogrammes de chacune de ces 
phases sont uniquement dues à la dimension des cristaux et donc à l’organisation structurale 
permettant une meilleure définition des pics de diffraction dans le cas de l’hémihydrate α [11, 
17]. Une description des paramètres de maille est présentée dans le Tableau I-1. La maille 
monoclinique peut être décrite comme arrangement de chaînes Ca-SO4-Ca-SO4 parallèle à 
l’axe c  formant ainsi une structure présentant des canaux. Les chaînes sont de deux types : 
celle où les atomes de calcium sont coordinées par huit atomes d’oxygène et celle où les 
atomes de calcium sont coordinées par neuf atomes d’oxygène dont un appartenant à une 
molécule d’eau. 
 
Figure I-9 : Projection de la structure cristalline de l’hémihydrate selon la direction [001]. Les 
éléments chimiques O, Ca, S sont représentés par des couleurs différentes rouge, grise et 
jaune respectivement. Les atomes rouges seuls au milieu des canaux représentent des 
molécules d’eau. 
Bien que possédant une formule chimique brute et un système cristallin identique, les 
deux formes possèdent des propriétés physico-chimiques bien distinctes et ont donc des 
Chapitre I 
20 
 
applications différentes. La Figure I-10 présente des images MEB de chacune des formes. Sur 
la Figure I-10a on note que l’hémihydrate α est bien cristallisé alors que l’hémihydrate β 
ressemble à un amas de petits cristaux (Figure I-1b). Ceci explique la meilleure résolution des 
diffractogrammes de l’hémihydrate α. L’hémihydrate β possède une surface spécifique 
supérieure à celle de l’hémihydrate α, il nécessite donc une quantité d’eau plus importante 
pour être dissous, gâché. Plus la quantité d’eau de gâchage est élevée, plus la porosité 
augmente entraînant une diminution des propriétés mécaniques [18, 19]. Des propriétés 
caractéristiques de chaque hémihydrate sont présentées dans le Tableau I-2. 
  
Figure I-10 : Photographie MEB [20]. a. Hémihydrate α. b. Hémihydrate β. 
 
Tableau I-2 : Propriétés caractéristiques des deux variétés d’hémihydrate. 
 Hémihydrate α Hémihydrate β 
Taille des cristaux 10 – 20 µm 1 – 5 µm 
Porosité des cristaux Non poreux Poreux 
Surface spécifique Faible Elevée 
Eau nécessaire au gâchage 0,2-0,6 0,4-1,2 
Temps de prise (min) 15 - 20 25 – 35 
Solubilité dans l’eau, à  5°C (g.cm-3) 0,67 0,88 
Résistance à la compression du plâtre 
(MPa) 
20 - 60 1 – 25 
Résistance à la traction du plâtre (MPa) 5 - 10 1 - 6 
 
I.1.3.3 L’anhydrite III (CaSO4) 
L’anhydrite III est un sulfate de calcium anhydre se réhydratant très facilement, c’est 
la raison pour laquelle elle a longtemps été confondue avec l’hémihydrate et non considérée 
comme une phase propre de par la proximité des deux structures. Son existence et sa structure 
ont été identifiées de manière non équivoque par Bezou [11]. Différentes études ont été 
entreprises par la suite [8, 11, 21]. 
a b 
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L’anhydrite III cristallise dans le système hexagonal dont les paramètres de maille sont 
présentés dans le Tableau I-1. Une projection de la structure suivant la direction [001] est 
représentée sur la Figure I-11. La structure peut être décrite par des chaînes Ca-SO4-Ca-SO4 
organisées parallèlement à l’axe  , formant des canaux qui rappellent ceux de la structure de 
l’hémihydrate. Ce sont ces canaux vides très réactifs qui favorisent la réhydratation de 
l’anhydrite III. 
  
Figure I-11 : Projection de la structure cristallographique de l’anhydrite III selon la direction 
[001]. Les cercles noirs représentent les canaux vides de la structure suivant l’axe  . Les 
éléments chimiques O, Ca, S sont représentés par des couleurs différentes rouge, grise et 
jaune respectivement. 
I.1.3.4 L’anhydrite II (CaSO4) 
L’anhydrite II est une phase anhydre qui ne se réhydrate pas ou du moins pas de 
manière spontanée à l’air. Elle existe tout comme le plâtre à l’état naturel (Figure I-12). Les 
cristaux adoptent principalement une morphologie tabulaire et prismatique. 
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Figure I-12 : Photographies de cristaux d’anhydrite II naturels. 
Qu’elle provienne d’un minéral ou de la déshydratation du plâtre, l’anhydrite II 
cristallise dans un système orthorhombique. Sa stabilité explique que de nombreuses études 
lui soient consacrées [9, 22-24]. Les paramètres de maille sont présentés dans le Tableau I-1. 
Une projection de la structure dans le plan (001) est représentée sur la Figure I-13. On voit 
apparaitre des chaines Ca-SO4-Ca-SO4 parallèles à l’axe  . C’est une structure très dense qui 
n’autorise pas la pénétration de molécules d’eau, ce qui explique son caractère insoluble. 
  
Figure I-13 : Projection de la structure cristalline de l’anhydrite II selon la direction [001]. Les 
éléments chimiques O, Ca, S sont représentés par des couleurs différentes rouge, grise et 
jaune respectivement. 
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I.1.3.5 L’anhydrite I (CaSO4) 
L’anhydrite I est la phase haute température du système CaSO4/H2O. Cette phase n’est 
stable qu’à des températures supérieures à 1150°C, ce qui explique le peu d’intérêt qu’elle 
suscite. L’anhydrite I a pu être identifiée comme une phase cristallisant dans un système 
cubique. Peu d’informations supplémentaires sont présentes dans la littérature. Au-delà de 
1 50°C , l’anhydrite I se décompose suivant l’équation (I-3). 
 α CaSO4  CaO   SO    0,5O  (I-3) 
I.1.4 Comportement mécanique du plâtre 
Beaucoup d’études se sont focalisées sur l’origine du comportement mécanique du 
plâtre qui est une de ses faiblesses. Il a été démontré que la tenue mécanique du plâtre pris est 
directement liée à l’enchevêtrement des cristaux qui se met en place pendant leur croissance. 
Pour améliorer le comportement mécanique du plâtre, il est donc nécessaire de 
comprendre et de contrôler la croissance cristalline pendant la prise. 
I.1.4.1 La prise du plâtre 
Lorsque de l’eau est mélangée à la poudre de plâtre, on obtient une pâte fluide qui a la 
propriété de durcir progressivement. On appelle ce phénomène exothermique « la prise ». 
Le mécanisme de prise du plâtre a longtemps été controversé mais aujourd’hui la 
communauté semble unanime sur le mécanisme décrit en premier lieu par Le Chatelier [25]. 
Celui-ci a, dans ses travaux, décrit la prise du plâtre comme un phénomène de dissolution de 
l’hémihydrate puis de cristallisation du gypse. Des variantes sur la concomitance de ces 
phénomènes ainsi que sur leur cinétique ont pu être étudiées mais le principe reste basé sur la 
différence de solubilité des sulfates de calcium (Figure I-14). 
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Figure I-14 : Solubilité des sulfates de calcium en fonction de la température [26]. 
L’hémihydrate se dissout créant une sursaturation locale de la solution. Le gypse 
moins soluble que l’hémihydrate cristallise alors (I-4). La germination étant déclenchée, les 
cristaux de gypse peuvent croître. Il s’en suit une phase de durcissement. La cinétique des 
différents phénomènes entrant en jeu a été étudiée à l’aide de nombreuses techniques telles 
que la conductivité, la RMN 1H, le développement de résistance mécanique, … [27-30] 
                                                                                                                                                                                                                                                                                    
CaSO4.0,5H O 
 0 °C, s     g.    
              
            H O         
              Ca   SO4
   
 0 °C, s      g.   
              
            H O         
              CaSO4. H O 
 
  
(I-4) 
 
Le contrôle de la cinétique de prise permet de contrôler la croissance cristalline et 
donc les propriétés mécaniques. Parmi les paramètres modifiant la cinétique de prise, les plus 
influants sont les conditions de synthèse, l’utilisation d’adjuvants et le taux de gâchage choisi. 
I.1.4.2 Influence des modificateurs de prise sur les propriétés mécaniques 
I.1.4.2.1 Conditions de synthèse 
Les propriétés mécaniques du plâtre sont dépendantes des conditions de prise. La 
température a une influence sur la prise, elle modifie fortement la solubilité de l’hémihydrate 
(Figure I-14). Amathieu [31] a pu monter que la cinétique d’hydratation est maximale à  5°C  
et diminue pour de plus fortes températures. 
Correia [32] a montré que le fait de compacter les échantillons pendant une durée de   
 0 s durant la prise permet d’augmenter la densité et donc de réduire la porosité du matériau, 
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ce qui pour effet d’augmenter les résistances. Celles-ci sont multipliées par 10 par rapport à la 
référence pour une pression de compaction de 10 MPa. 
Andrews [33] s’est lui intéressé à l’influence des conditions de stockage du plâtre pris. 
Il a ainsi montré que plus le milieu de conservation du plâtre est humide, plus les valeurs de 
résistance sont faibles. 
I.1.4.2.2 Adjuvants 
L’utilisation d’adjuvants permet de modifier la prise du plâtre. Certains adjuvants 
agissent comme simple accélérateur ou inhibiteur de prise, d’autres permettent d’inhiber ou de 
favoriser la croissance de certaines faces cristallines permettant ainsi de contrôler les 
morphologies. La Figure I-15 présente quelques morphologies obtenues en fonction des ajouts 
utilisés.  
 
Figure I-15 :  aciès cristallographiques du gypse en présence d’adjuvants [19]. Les adjuvants 
ont pour formule chimique C4H6O6 pour l’acide tartrique et C4H8O7 pour l’acide citrique. Les 
notations STP et DTPAA correspondent aux molécules de tripolyphosphate de sodium 
(Na5P3O10) et d’acide diethylène triamine penta-acétique (C14H23N3O10). 
Amathieu [31] a pu montrer que les propriétés mécaniques peuvent être améliorées ou 
diminuées en fonction de la concentration de ces adjuvants.  
I.1.4.2.3 Porosité  
Coquard [18] a dans ses travaux mis en avant la corrélation existante entre le taux de 
gâchage et la porosité du plâtre (fraction volumique de vide). Plus le taux de gâchage est 
élevé, plus la porosité est importante, diminuant ainsi les propriétés mécaniques. L’évolution 
de l’élasticité et des contraintes limites de rupture en fonction de la porosité est représentée 
sur les Figure I-16, Figure I-17 et Figure I-18.  
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Figure I-16 : Evolution du module d’Young en fonction de la porosité. Les références         
[34-37] proviennent des travaux de Coquard [18].[19]  
 
Figure I-17 : Evolution de la contrainte limite de rupture en flexion en fonction de la porosité. 
α et β désignent la nature de l’hémihydrate utilisé pour la préparation du plâtre. [30], [38], [19], [39] 
Etude bibliographique 
27 
 
 
Figure I-18 : Evolution de la contrainte limite de rupture en compression en fonction de la 
porosité. [30], [38], , [39] 
Le contrôle de la prise et des conditions de séchage permettent de modifier les 
propriétés du plâtre et de les adapter aux situations voulues. Il existe autant de compositions 
que d’applications et de fournisseurs. On différencie certains types de plaques par leur 
utilisation et/ou leur composition. Le Tableau I-3 présente la désignation de différents types 
de plaques de plâtre utilisée aux Etats-Unis et en Europe. Dans ces travaux, nous nous 
intéressons plus particulièrement aux produits utilisés en condition incendie (Type X et C aux 
Etats-Unis et type F en Europe). Ces produits présentent généralement des ajouts de fibres, de 
vermiculites, de produits minéraux qui permettent soit d’améliorer la tenue mécanique du 
plâtre à haute température, soit d’augmenter le temps de propagation de la chaleur au sein du 
matériau [40-42]. En Europe, les plaques sont désignées par le nom du produit manufacturé, 
les types n’apparaissent que sur les fiches techniques. Les plaques Wallboard et Fireline 
souvent présentes dans la littérature sont de type A et de type F respectivement. 
Tableau I-3 : Désignation des différents types de plaques de plâtre et les propriétés qui leurs 
sont associées 
Pays Type de plaque Désignation – Propriétés 
Europe [43] A Standard 
 D Masse volumique controlée 
 E Sous bardage 
 F Spéciale feu 
 H Hydrofuge 
 I Haute dureté superficielle 
 P  
 R Haute résistance mécanique 
USA  Regular  
 X Renforcé de fibres de verre 
 
C Type X renforcé en fibres et autres ajouts contre les 
déformations (vermiculite par exemple) 
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I.2 Protection incendie 
Dans le domaine de la construction, les ouvrages bâtis doivent être capables de résister 
aux accidents, naturels ou non, pouvant survenir pendant leur durée de vie. Afin de minimiser 
l’impact de ces incidents, le choix des matériaux de construction est primordial. 
Dans le domaine de la protection incendie, un ensemble d’éléments de protection est 
mis en place afin de faciliter l’évacuation des personnes, de limiter la propagation de 
l’incendie et de faciliter l’intervention des secours. On distingue les protections passives des 
protections actives.  
Les protections actives sont représentées par les systèmes de détection d’incendie mis 
en œuvre pour faciliter l’évacuation des lieux et l’intervention des secours.  
La protection passive est directement associée au comportement de la structure. 
Techniquement, différents procédés peuvent être mis en œuvre tels que le compartimentage, 
la création de zones étanches, la protection des installations électriques, des structures 
porteuses, … L’intérêt de ces systèmes de protection est de retarder l’endommagement des 
structures d’un bâtiment pour accroitre la durée et la sécurité de l’intervention des secours et 
faciliter l’évacuation des lieux. Différents types de protection peuvent être utilisés, cloisons 
sèches, enduits à projeter, ... 
Les matériaux de protection doivent avoir la capacité de contenir un incendie ou du 
moins d’en diminuer la propagation tout en conservant leurs propriétés fonctionnelles au sein 
de la structure. Les matériaux dédiés à la protection incendie sont composés principalement 
de matériaux à chaleur latente et / ou à faible conductivité thermique. C’est pourquoi le plâtre 
est très utilisé dans la protection incendie. En effet, en plus d’être un matériau à changements 
de phases, il possède une faible conductivité thermique. La combinaison de ces deux 
propriétés assure un retardement de la propagation de la température. Cependant, le plâtre 
possède de faibles propriétés mécaniques, c’est la raison pour laquelle il n’est pas utilisé 
comme élément de structure. Le plus souvent, il est renforcé de fibres et / ou de minéraux. 
Les matériaux utilisés en protection incendie doivent être au préalable testés. Il existe 
différents essais normalisés permettant d’établir les critères de performance au feu. 
I.2.1 Test d’accréditation 
Les tests d’accréditation sont un ensemble d’essais normalisés permettant d’évaluer le 
comportement de matériaux et d’éléments de structure mis en situation. 
I.2.1.1 Courbes de température 
L’Eurocode N  EN1  1 -1-2 définit des courbes (temps ; température) représentatives 
d’un incendie réel [44]. Différents types d’incendie sont ainsi caractérisés tels qu’un incendie 
de bâtiment, de stockage d’hydrocarbures, de tunnel, extérieur. Chacun de ces incendies est 
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défini par une courbe (temps ; température) qui lui est propre. Nous nous intéressons dans ces 
travaux uniquement aux incendies de bâtiment défini par la relation ISO 834, équation (I-5) 
Figure I-19. 
 
 
T   T0    45 log ( t   1) 
 
(I-5) 
 
Avec T la température en °C, 
 T0 la température initiale de la pièce en °C, 
 t le temps en minute. 
 
Figure I-19 : Evolution de la température au cours du temps pour un incendie de bâtiment 
définie par la relation ISO 834. 
I.2.1.2 Essais de comportement au feu 
Ces essais permettent de caractériser le comportement des matériaux au feu selon deux 
critères et ainsi de les classer. 
I.2.1.2.1 Réaction au feu 
La réaction au feu d’un matériau correspond à sa facilité à entrer en combustion. Elle 
est déterminée par la prise en compte de la combustibilité et de l’inflammabilité. Depuis  00 , 
un système de classement européen a été mis en place : les euroclasses (NF EN 13501-1 [45]) 
permettant de faciliter la circulation des produits. La correspondance entre les euroclasses et 
l’ancien système de classement français, encore utilisé, est présentée dans le Tableau I-4 [46, 
47]. Les matériaux à base de gypse appartiennent à l’euroclasse A .  
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Tableau I-4 : Correspondance entre la réaction au feu et le classement « M » et euroclasses.  
Réaction au feu Classement 
français « M » 
Euroclasse selon NF EN 13501-1 
 
  
Niveau de production 
Fumée Gouttelettes 
Incombustible Incombustible 
Incombustible A1   
M0 
A2 
s1 d0 
Combustible 
Ininflammable M1 
s1 d1 
s2 
s3 
d0 
d1 
B 
s1 
s2 
s3 
d0 
d1 
 
Difficilement inflammable M2 C 
s1 
s2 
s3 
d0 
d1 
 
Moyennement inflammable M3 
D 
s1 
s2 
s3 
d0 
d1 
 Facilement inflammable 
M4 
(non gouttant) 
M4 Toutes classes autres que E-d2 et F 
I.2.1.2.2 Résistance au feu 
La résistance au feu d’un matériau correspond au temps pendant lequel un élément de 
structure continue d’assurer ses fonctions malgré l’incendie. Cette résistance est basée sur 
l’évaluation de trois critères que sont la résistance mécanique, l’étanchéité aux flammes et aux 
gaz chauds ou inflammables et l’isolation thermique. Tout comme la réaction au feu, une série 
de symboles destinée à la classification des matériaux a été mise en place au sein des 
Eurocodes [46, 47].  
En fonction de ces propriétés, on distingue : 
- les éléments stables au feu, R : matériaux conservant leurs propriétés mécaniques au 
cours d’un incendie, 
- les pare-flammes, RE ou E : matériaux conservant leurs résistances mécaniques 
mais devant également être étanches aux flammes et ne pas émettre de gaz 
inflammables, 
- les coupe-feu, REI ou EI : matériaux pare-flammes dont la température de la face 
non-exposée ne doit pas dépasser 140°C. 
Pour chacune de ces classes, il est nécessaire de préciser la durée pendant laquelle les 
propriétés exigées sont conservées. 
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Tableau I-5 : Symboles de classification de résistance au feu. 
R  Capacité portante 
E Etanchéité au feu 
I Isolation thermique 
W Rayonnement 
M Action mécanique 
C Fermeture automatique 
S Passage des fumées 
G Résistance à la combustion de suie 
K Capacité de protection contre l’incendie 
D Durée de stabilité à température constante 
DH Durée de stabilité sous la courbe standard temps-température 
F Fonctionnalité des ventilateurs extracteurs de fumées et de chaleur 
B Fonctionnalité des exutoires naturels de fumées et de chaleurs 
I.2.2 Techniques de caractérisation. 
Les tests d’accréditation étant très couteux, les produits développés sont au préalable 
caractérisés à l’échelle du laboratoire. Ces études se traduisent par le développement de 
techniques à la fois expérimentales et numériques. Du point de vue expérimental, on distingue 
deux approches. L’une est axée sur l’étude du comportement en condition incendie dans sa 
globalité par le développement d’essais de type « feu » à petite échelle ; l’autre est axée sur la 
caractérisation des propriétés thermiques du matériau. Ces essais permettent de développer 
des modèles numériques ayant pour objectif de prédire le comportement d’un matériau 
lorsque celui-ci se trouve en situation incendie. 
I.2.2.1 Mise en œuvre d’essais de type incendie 
Différents types d’essais ont été mis en place afin de reproduire des situations proches 
ou du moins assimilables à celles observées lors d’un incendie réel. Les matériaux de 
protection sont étudiés en condition, c'est-à-dire séparant un local où un incendie est déclaré 
d’un environnement à protéger. Ces essais se distinguent par la nature du four considéré 
électrique ou à gaz, par l’orientation des protections horizontale ou verticale et par le 
dimensionnement des essais pouvant aller de simples panneaux à des reconstitutions de 
pièces.  
Quelle que soit la configuration retenue, le problème peut être ramené à la 
considération d’un système unidimensionnel (Figure I-20) où la structure protectrice a une de 
ses faces en interaction avec le milieu incendié et l’autre avec l’environnement à protéger. 
L’incendie est simulé par une condition de température définie par la norme ISO 834. La 
protection peut se composer de plusieurs couches. Celles-ci peuvent être des panneaux 
d’épaisseur et / ou de composition variable, des isolants, du vide, … L’environnement à 
protéger représente quant à lui aussi bien un élément de structure qu’une autre pièce. Un 
ensemble de mesures est alors réalisé dans le milieu incendié, le milieu protecteur et le milieu 
à protéger pour suivre l’évolution de cet incendie. 
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Au travers de ces essais, les comportements thermique et mécanique d’un panneau de 
plâtre en condition incendie peuvent-être identifiés. 
Les essais sont pour la majorité instrumentés de capteurs thermiques (thermocouples, 
fluxmètre, caméra infrarouge, …) permettant de suivre les transferts thermiques au sein du 
système. La Figure I-21 représente l’évolution de la température mesurée au sein d’une 
protection pendant un essai feu.  
Si l’on considère une altitude donnée au sein du matériau, le suivi thermique peut être 
décomposé en plusieurs parties. Considérons le capteur à 1 mm de la face non exposée. La 
température augmente rapidement dans un premier temps. Ce transfert est essentiellement 
gouverné par un régime de diffusion. Cette élévation de température va modifier localement 
les propriétés thermiques du matériau, capacité calorifique Cp, conductivité thermique λ. Le 
matériau subit également des variations dimensionnelles influant sur la densité et la porosité. 
Dans un second temps, on observe une succession de deux paliers isothermes. Ceux-ci 
sont dus à la déshydratation endothermique du gypse. Ces changements de phases vont 
modifier la composition et le volume élémentaire localement. Les valeurs de capacité 
calorifique et de conductivité thermique seront donc affectées. Ces changements génèrent des 
modifications microstructurales conséquentes. 
La température augmente de nouveau rapidement. Les phénomènes entrant en jeu sont 
alors identiques à ceux de la première étape. 
Surface 
d’échange avec le 
milieu incendié 
Surface 
d’échange avec le 
milieu à protéger 
Matériau 
sein 
Matériau 
endommagé 
Protection 
d’épaisseur e 
 ro nt d’altération 
du matériau 
Transfert de 
température 
Figure I-20 : Représentation schématique des différents phénomènes entrant en jeu lors de la 
mise en situation d’une protection incendie. 
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Figure I-21 : Champ de température au sein d’un panneau de plâtre de 40 mm d’épaisseur 
soumis au feu conventionnel ISO 834 [48]. 
L’ensemble de ces phénomènes se propage de la face exposée vers la face non 
exposée. Un transfert thermique est mis en place, s’accompagnant d’un transfert chimique et 
d’un transfert hydrique comme le proposent Mélinge et al. dans leurs travaux [48]. 
On peut de plus ajouter l’apparition de brusques modifications de l’élévation de 
température en fin d’essai. Ceci peut s’expliquer soit par le glissement des capteurs au sein de 
la structure, soit par l’apparition de fissures à proximité du capteur.  
En effet, après exposition à haute température, un phénomène de fissuration de type 
faïençage est visible sur la face exposée. Le nombre de fissures et leur profondeur augmentent 
avec le temps d’exposition, elles se propagent de la face chaude vers la face froide. Ces 
fissures sont des précurseurs de rupture pouvant conduire à la fracturation ou à l’effondrement 
du matériau qui peut être observé pendant la sollicitation thermique ou durant le 
refroidissement de la structure [41, 48, 49]. 
L’apparition et le développement de fissures en face froide sont étudiés par 
thermographie infrarouge, ces mesures permettent, par exemple, d’estimer les temps 
d’ouverture des matériaux [49-51].  
D’autres travaux ont été consacrés à l’étude des déformations volumiques de la 
structure protectrice. Dans ces travaux, on distingue un phénomène de retrait ou bien de 
gonflement en fonction du temps et de la température d’exposition [49, 52, 53].  
De plus, bien qu’elles ne soient pas étudiées pendant les essais incendie, nous savons 
que les propriétés mécaniques du matériau (module d’Young, contrainte limite à la        
rupture, …) vont être modifiées suite aux changements de phases et de microstructure de la 
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matrice gypseuse. Cette évolution de la microstructure va générer des tensions internes locales 
qui vont s’externaliser localement par des variations dimensionnelles et à terme l’apparition 
de fissures. 
A l’échelle d’un élément de structure, les propriétés intrinsèques sont inter-corrélées et 
évoluent simultanément jusqu’à la ruine du matériau. Il apparait clairement au travers de ces 
résultats que la compréhension du comportement global d’un élément de structure soumis à 
une élévation de température de type incendie réside dans la compréhension des différents 
paramètres à une échelle locale, voire microscopique. Il est difficile d’estimer la part de 
chacune de ces contributions dans un environnement aussi complexe, c’est pourquoi, des 
études à différentes échelles ont été développées, afin de mettre en avant l’évolution de 
chacun de ces paramètres avec la température. 
I.2.2.2 Essais de caractérisations à hautes températures 
De nombreux travaux s’attachant à la caractérisation des propriétés de transferts des 
matériaux à base de gypse sont présents dans la littérature. Ils caractérisent un large panel de 
matériaux par des techniques d’analyses variées. Nous ne traiterons dans cette partie que 
l’identification des paramètres suivants : changements de phases, masse, variations 
dimensionnelles, porosité, capacité calorifique, variation d’enthalpie, conductivité thermique, 
porosité, perméabilité, résistance mécanique pour un ensemble de matériaux jugé représentatif 
en fonction de la température. Le Tableau I-6 regroupe les caractéristiques des matériaux 
présentés. Ces matériaux seront par la suite désignés par le numéro leur correspondant dans le 
tableau. 
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Tableau I-6 : Caractéristiques d’échantillons à base de gypse. 
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I.2.2.2.1 Changement de système cristallin 
Lorsque le gypse est soumis à une élévation de température, celui-ci subit différents 
changements de phases qui ont pu être mis en évidence par diffraction des rayons X thermo-
dépendante et de neutrons [12, 39, 63-65]. L’ensemble de ces travaux a mis en avant la 
déshydratation du gypse en hémihydrate, pour des températures comprises entre 80 et 150°C, 
puis en anhydrite III pour des températures allant de 110 à 250°C. Pour des études en 
température inférieure à 700°C, le dernier changement de phases observé est la transformation 
de l’anhydrite III en anhydrite II qui a lieu entre 280 et 400°C. 
I.2.2.2.2 Evolution massique Δm/m0 
Le suivi massique est principalement réalisé sur des échantillons réduits en poudre, à 
l’aide d’analyse thermogravimétrique (ATG). Des essais de mesures discontinues, sur des 
échantillons massifs, sont également réalisés par stabilisation thermique. La Figure I-22 
présente le suivi massique de matériaux à base de gypse. 
 
Figure I-22 : Suivi massique de différents échantillons à base de plâtre. 
Pour l’ensemble des matériaux étudiés par ATG, la masse diminue pour des 
températures comprises entre 80 et 250°C. Cette perte est due à la déshydratation du gypse 
qui se transforme en anhydrite III et donne accès à la pureté du matériau. Pour les matériaux 
constitués uniquement de gypse, cette perte est de 21,6%.  
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La teneur en gypse des différents matériaux étudiés est comprise entre 62 et 98 %. En 
effet, ils contiennent des impuretés et de nombreux ajouts, c’est pourquoi on observe d’autres 
pertes de masse à plus haute température. Le matériau [52]2, par exemple, présente une perte 
de masse sur la plage de température 600 – 700°C qui est due à la décarbonatation du 
carbonate de magnésium. Entre 650 et 800°C, la masse diminue également comme on peut le 
constater sur tous les matériaux sauf le [52]4. Cette diminution est quant à elle due à la 
décarbonatation du carbonate de calcium. A 950°C, une perte de masse est observée pour 
certains matériaux mais elle n’est pas attribuée à un composé dans la littérature. Les études ne 
sont que rarement poussées à de plus hautes températures. Le comportement du plâtre avec la 
température est donc fortement lié à la proportion de chacune des phases. 
La gamme de température réactionnelle est dépendante de la rampe de chauffe d’une 
part et de la masse initiale d’autre part. De plus, certaines études soupçonnent l’effet de la 
pression de vapeur saturante dans la cellule de mesure qui aurait tendance à retarder les 
phénomènes de perte de masse.  
Sur les échantillons massifs, le comportement observé est différent. Les échantillons 
[54]X et [54]C sont découpés aux dimensions 152 x 50 x 15,9 mm3 et sont chauffés pendant 
trois heures à une température imposée alors que les échantillons [55] ont pour dimensions 
203 x 51 x 15,9 mm3 et sont chauffés pendant une heure. 
Pour ces matériaux, on observe une perte de masse entre  0 et 400°C, suivi d’une 
stabilisation pondérale pour [54]X et [54]C. La différence de réactivité entre [54]X et [54]C, 
et [55] est due à la période de stabilisation thermique du matériau qui influe sur la cinétique 
de déshydratation et l’homogénéisation de l’ensemble de l’échantillon. Plus ce temps de 
stabilisation est important, plus le matériau s’homogénéise et se déshydrate. Ce phénomène 
est également à l’origine de la différence de comportement avec les mesures ATG. C’est 
pourquoi la stabilisation massique n’est atteinte qu’à 400°C, la température au sein du 
matériau n’est pas homogène. Les différences observées entre [54]X et [54]C sont elles dues à 
la variation de composition. 
Ces mesures permettent de mettre en avant l’importance de la rampe de chauffe et 
donc l’importance de la considération de la cinétique chimique dans l’ensemble des modèles 
afin de tenir compte des changements de phases locaux. 
I.2.2.2.3 Dilatométrie Δl/l0 
Le comportement thermomécanique du gypse a été étudié par analyse 
thermodilatométrique (ATM) et par mesures discontinues des variations dimensionnelles. Les 
variations thermo-dilatométriques mesurées sont présentées sur la Figure I-23.  
Les mesures continues sont réalisées sous rampes de chauffe constantes. Nous 
pouvons noter l’effet de la rampe de chauffe sur les mesures ATM. A plus haute rampe de 
chauffe, les phénomènes dilatométriques sont déplacés vers de plus hautes températures. 
Chapitre I 
38 
 
Les mesures réalisées pour des rampes de chauffe comprises entre 5 et 10°C.min-1 
présentent un comportement semblable pour l’ensemble des matériaux jusqu’à une 
température de 400°C. Le gypse se dilate dans un premier temps jusqu’à des températures de 
120°C. Différents retraits sont ensuite observés. Entre 120 et 200°C, un retrait inférieur à 
0,5% est induit par la déshydratation du gypse. Entre 350 et 450°C, un retrait plus important 
est observé (entre 1 et 3%). Celui-ci est dû au changement de phases de l’anhydrite III en 
anhydrite II. A plus haute température, le matériau ne cesse de se contracter. Le retrait 
observé est alors fortement dépendant de la composition du matériau pouvant varier de 1 à 
6%. Pour des températures supérieures à 850°C, les matériaux subissent un brusque retrait 
pouvant aller jusqu’à  0%.  Ce retrait semble moins important et apparaît à de plus hautes 
températures pour les matériaux destinés à la protection incendie. Ces variations 
dimensionnelles entrainent à terme la déstructuration du matériau. 
Pour les mesures discontinues, des échantillons sont mis au four pour une condition de 
température fixée pendant une durée d’une heure et de trois heures pour [55] et [54]X et 
[54]C respectivement, puis sortis du four et mesurés. La durée du palier isotherme ne semble 
pas à première vue influer sur les mesures dilatométriques. On remarque que le comportement 
global est similaire à celui mesuré en continu. Cependant, aucune dilatation n’est observée à 
faible température, et le retrait final est moins élevé. Bien que les travaux s’assurent d’une 
stabilisation de la masse et de la température, il est possible que ces différences soient liées à 
la différence de taille des échantillons qui nécessiteraient un traitement thermique différent, 
afin de s’assurer de l’homogénéité des échantillons comme on a pu le voir précédemment 
avec le suivi massique. 
 
Figure I-23 : Comportement dilatométrique de plâtres. 
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I.2.2.2.4 Masse volumique ρ 
La masse volumique de panneaux à base de gypse est très variable allant de 500 à 
1200kg.m-3. Elle est fortement dépendante de la formulation, du taux de gâchage, du 
conditionnement et de la mise en œuvre des matériaux.  
La Figure I-24 représente la variation relative de la masse volumique de différents 
matériaux à base de plâtre en fonction de la température. Pour l’ensemble des matériaux, on 
peut observer une diminution de la masse volumique entre 80 et 200°C. Cette diminution de 
la masse volumique est due à la déshydratation du gypse en anhydrite III. A plus haute 
température, le comportement est dépendant de la composition. Le matériau composé de 
plâtre seul, [5 ] 4, voit sa masse volumique augmenter jusqu’à atteindre une stabilisation vers 
les 900°C. Cette augmentation est due à la contraction du matériau comme nous avons pu le 
voir précédemment. Les ajouts présents dans les autres matériaux permettent une stabilisation 
mécanique du matériau et donc de la masse volumique jusqu’à 600°C. Les matériaux 
contenant de la calcite, [5 ] 1 et [5 ]  ,  voient leur masse volumique décroître. A l’inverse 
ceux contenant de la magnésite et de la calcite la voient augmenter ce qui est dû à la forte 
contraction du matériau accompagnant ces pertes de masse. 
 
Figure I-24 : Evolution de la masse volumique relative de différents plâtres avec la 
température. 
I.2.2.2.5 Conductivité thermique λ 
A température ambiante les valeurs de conductivité thermique sont comprises entre 
0,14 et 0,56 W.m-1.K-1 (Tableau I-7). 
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Tableau I-7 : Conductivité thermique (W.m-1.K-1) mesurée à température ambiante sur 
différents matériaux. 
Rèf. [59] [53] W [53] F [55]1 [55]2 [55]3 [55]4 [54] X [54] C [57]X [57]C [56]R [56]X [42] 
λ 0,25 0,20 0,25 0,28 0,3 0,23 0,32 0,24 0,23 0,18 0,14 0,36 0,23 0,45 
 
 Cette hétérogénéité à température ambiante a plusieurs origines. L’ensemble des 
matériaux a une composition chimique différente ce qui influe sur la valeur de la conductivité 
thermique. De plus, les matériaux ne sont pas tous conservés dans les mêmes conditions ce 
qui modifie la quantité d’eau de saturation dans la matrice gypseuse et par conséquent la 
conductivité thermique initiale comme a pu le montrer Quénard [60]. A température 
ambiante, plus le matériau est saturé en eau, plus sa conductivité thermique est élevée (Figure 
III-26). 
 
Figure I-25 : Influence de la saturation en eau sur la conductivité thermique à température 
ambiante [60]. 
L’évolution de la conductivité thermique normalisée en fonction de la température est 
présentée sur la Figure I-26. Ces mesures permettent de mettre en avant un comportement 
semblable pour l’ensemble des données réalisées mise à part celle de Park, [57]X et [57]C. 
Cette différence est sûrement imputable à la technique utilisée dans ces derniers travaux qui 
est très différente des autres. 
En effet, les résultats de Park mesurés par la méthode du hot disk et par calorimètre 
sont très différents : 0,258 contre 0,18 pour les panneaux de type X et 0,276 contre 0,14 pour 
les panneaux de type C respectivement. Ces divergences mettent en évidence l’influence de la 
technique expérimentale. En fonction de la température, les mesures sont réalisées par 
calorimétrie. Quel que soit le matériau, dans ces conditions, la conductivité thermique 
augmente avec la température. 
Pour les autres matériaux, la conductivité thermique est stable ou diminue très 
faiblement entre la température ambiante et 100°C. Entre 100 et 200°C, la conductivité 
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thermique décroît de manière importante. Ceci est due à la déshydratation du plâtre qui voit sa 
porosité augmenter par le départ de molécules d’eau. La conductivité thermique augmente 
ensuite de manière linéaire jusqu’à une température de  00°C . A partir de cette température 
les comportements diffèrent. Certains voient leur conductivité thermique augmenter 
brusquement alors que pour d’autres l’augmentation reste faible. Cette augmentation serait 
attribuée à la modification du réseau poreux. Les pores coalescent, la fraction solide se 
densifie, les transferts de chaleur par convection et conduction sont donc accrus. 
 
Figure I-26 : Suivi thermique de la conductivité thermique normalisée. 
I.2.2.2.6 Capacité calorifique et enthalpie de réaction 
Les mesures de la capacité calorifique et des enthalpies de réaction sont généralement 
réalisées de manière simultanée par DSC. Nous nous intéresserons ici à la contribution de 
chacune de ces grandeurs. 
La Figure I-27 présente des résultats de mesures DSC. Elle permet d’avoir accès aux 
valeurs directes des Cp dans des plages de température ne présentant pas de changement de 
phases. Les valeurs d’enthalpie sont elles obtenues par intégration des différents pics 
endothermiques ou exothermiques.  
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Figure I-27 : Evolution de la capacité calorifique en fonction de la température. 
I.2.2.2.6.1 Capacité calorifique Cp 
Benichou et al., [56] présentent des valeurs de capacité calorifique allant de -0,6 à 1,0 
J.g-1.K-1 sur un ensemble de plaques de plâtre industrielles pour des températures comprises 
entre 0 et 700°C. Park et al., [57] obtiennent quant à eux des valeurs comprises entre 0,891 et 
1,017 J.g-1.K-1 entre 0 et 600°C également sur des plaques de plâtre industrielles. Sultan [59] 
présente quant à lui un Cp évoluant avec la température dans cette même gamme de 
température. Les valeurs mesurées possèdent le même ordre de grandeur. Ces écarts 
proviennent de la différence de formulation et d’expérimentation. 
I.2.2.2.6.2 Enthalpie de réaction ΔH 
On voit apparaitre sur la Figure I-27 trois réactions endothermiques et une réaction 
exothermique. Le ou les pics exothermiques, entre 75 et 200°C, sont dus à la déshydratation 
du gypse. Ce changement de phases se fait en passant par un intermédiaire réactionnel 
l’hémihydrate. En fonction des conditions de mesures, on observe deux pics fins ou un pic 
assez large. Entre  00 et 400°C, l’anhydrite III se transforme en anhydrite II par réaction 
exothermique. Le phénomène endothermique observé entre 600 et 700°C est caractéristique 
de la décarbonatation. 
Les enthalpies de transformation peuvent soit être calculées soit être mesurées. Les 
mesures de ΔH ne sont pas directement comparables car elles sont réalisées pour le matériau 
et non pas ramenées à la masse de gypse réelle du matériau. La composition des matériaux 
n’étant que rarement connue, les valeurs de ΔH ne sont donc pas comparables. De plus, il est 
facile de surestimer ou de sous-estimer l’enthalpie, en fonction de l’aire du pic considérée. La 
différence entre les mesures réalisées sur des sulfates de calcium dihydratés purs en est la 
preuve (Tableau I-8). 
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Différentes théories sont présentées dans la littérature. Thomas [66] présente la théorie 
d’Andersson et Jansson. L’enthalpie est alors calculée comme étant la somme de la chaleur de 
la réaction et la quantité de chaleur nécessaire à l’évaporation de l’eau de structure et 
d’adsorption (prise à   % soit 61 kJ.kg-1). Weber [67] lui base ses calculs sur les valeurs 
thermodynamiques et ne tient pas compte de l’eau adsorbée. Si l’on considère le gypse 
exempt d’eau adsorbée, l’enthalpie est donc comprise entre 6   et 650 kJ.kg-1 pour un 
hémihydrate. 
Tableau I-8 : Enthalpie réactionnelle des différentes réactions apparaissant dans les matériaux 
à base de gypse (kJ.kg-1). 1 : pour la déshydratation du gypse en hémihydrate. 2 : pour la 
déshydratation de l’hémihydrate en anhydrite III.   : pour la déshydratation totale du gypse. 
4 : pour la décarbonatation de la calcite et 5 : pour la décarbonatation de la magnésite. 
Référence  ΔH1 ΔH2 ΔH3 ΔH4 ΔH5 
Mesurée sur des minéraux purs 
[68] Satin Spar Gypsum   704   
 
Gypsum var 
Alabaster 
  656   
[55]    560 2000 2500 
Calculée 
[66] α 515 168 683   
 β 527 182 708   
[67] α   642   
 β   650   
I.2.2.2.7 Porosité 
La porosité à température ambiante est une grandeur qui est contrôlée car elle est 
directement liée à la tenue mécanique du matériau et aux propriétés de transfert de masse. 
Cependant, son évolution avec la température est méconnue. Les rares travaux rapportent une 
augmentation de la porosité de 16 à 20 % après déshydratation du matériau [61]. 
Tableau I-9 : Valeurs de porosité (%) mesurées sur différents matériaux avant et après 
déshydratation. 
Référence Avant déshydratation Après déshydratation 
[61]1 62 74 
[61]2 66 77 
I.2.2.2.8 Perméabilité 
Le plâtre est un matériau perméable. Pourtant sa perméabilité n’est que rarement 
mesurée comme on peut le voir dans le Tableau I-10. Les valeurs de perméabilité mesurées 
possèdent le même ordre de grandeur (10-14 m2). Les écarts entre les mesures sont dus à la 
différence de composition et aux hétérogénéités du matériau. Shepel et al. [61] ont montré 
que la présence de papier, moins perméable que le plâtre, diminue la valeur de la perméabilité 
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du matériau. Lorsque le gypse est chauffé, après déshydratation, sa perméabilité augmente. Ce 
phénomène est dû à la déshydratation du gypse induisant une augmentation de la porosité et 
donc de la perméabilité. 
Tableau I-10 : Valeur de perméabilité en m2. 
Référence Avec papier Sans papier Sans papier après 
déshydratation 
[67] Kumaran 6,3.10-14   
[67] Basset 1,7.10-14   
[69]  5,0.10-14  
[61]1 3,7.10-14 7,2.10-14 8,4.10-14 
[61]2 1,7.10-14 2,5.10-14 4,4.10-14 
I.2.2.2.9 Résistance mécanique 
Peu de travaux sont dédiés à l’étude du comportement mécanique de matériaux à base 
de plâtre sous chargement thermique. En effet, mesurer des résistances mécaniques en 
température est complexe. Des bancs de mesures de flexion ont alors été développés afin 
d’estimer la contrainte limite à la rupture et le module d’Young. Les travaux de Cramer [58] 
sont réalisés avec des échantillons de panneaux de type X de dimensions                          
177,8 x 50,8 x 15,9 mm3 coupés suivant la largueur ou la longueur du panneau. Les travaux 
de Rahmanian [53] sont eux réalisés sur des panneaux Wallboard et Fireline coupés aux 
dimensions 300 x 100 x 12,5 mm3. Au cours de ces travaux, le module élastique et la 
contrainte de rupture des matériaux par flexion 3 points sont mesurés en fonction de la 
température. Les travaux de Cramer sont réalisés jusqu’à une température de 400°C ; ceux de 
Rahmanian sont réalisés jusqu’à  00 °C, mais pour des températures supérieures à 400°C, le 
comportement du matériau est très irrégulier et aucune tendance n’a pu être mise en avant. 
Les résultats obtenus dans ces conditions sont présentés dans les Tableau I-11 et Tableau I-12. 
Tableau I-11 : Module d’élasticité estimée (GPa) en fonction de la température. 
Température [55] longueur [55]largeur [50]W [50]F 
20 2,5 1,75 1,573 2,378 
80   1,964 2,797 
100 1,41 1,15   
180   0,518 0,875 
200 0,94 0,48   
300 0,58 0,54 0,575 0,792 
400 0,47 0,52 0,394  
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Tableau I-12 : Contrainte limite à la rupture mesurée (MPa) en fonction de la température, en 
flexion trois points. 
Température [55] longueur [55] largeur [50]W [50]F 
20 3,79 2,25 1,607 2,401 
80   1,728 3,014 
100 3,76 1,64   
180   0,643 1,198 
200 2,37 1,09   
300 0,93 0,66 0,751 1,513 
400 0,26 0,14 0,568  
 
Pour les plaques utilisées en condition incendie type F et X, la contrainte limite à la 
rupture et le module d’élasticité sont plus élevés que pour les plaques de plâtre seules. Quelle 
que soit la nature des plaques, les propriétés mécaniques diminuent de façon considérable 
lorque la température atteinte est celle de déshydratation. 
Le module élastique du matériau initialement compris entre 1,5 et 2,5 GPa décroît 
avec la température et tend vers une valeur minimale après déshydratation du matériau.  
La contrainte limite à la rupture diminue également avec la température. Elle est au 
minimum réduite de moitié. Pour les matériaux [50]W et [50]F, la contrainte limite à la 
rupture atteint une valeur minimale, alors que pour les panneaux de type X, elle ne fait que 
décroître. 
Dans ces travaux, Rahmanian a également étudié le comportement mécanique résiduel 
d’éprouvettes  0 x 20 x 100 mm3, de compositions identiques aux plaques industrielles 
Wallboard, préparées en laboratoire. Ces éprouvettes sont chauffées pendant une durée d’une 
heure à des températures comprises entre 40 et 180°C. La Figure I-28 présente les contraintes 
limites à la rupture mesurées en flexion et en compression. La résistance en compression reste 
supérieure à celle en flexion avec l’augmentation de la température. Les résistances chutent de 
manière non négligeable lors de la déshydratation du gypse et tendent vers une valeur seuil. 
Bien que les valeurs de contraintes limites à la rupture résiduelles ne peuvent être comparées à 
celle mesurées sur les éprouvettes Wallboard en température car les densités initiales sont 
différentes, toutes ces mesures montrent que les contraintes limites à la rupture diminuent 
avec la déshydratation du gypse et tendent vers une valeur seuil à la fin de cette période. 
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Figure I-28 : Contraintes limites à la rupture résiduelles en flexion et en compression en 
fonction de la température. 
Les différents travaux présentés permettent de mettre en avant un comportement 
thermique similaire des propriétés étudiées pour l’ensemble des matériaux jusqu’à une 
température de 400°C. Jusqu’à cette température le comportement semble être gouverné par 
la matrice gypseuse. A de plus hautes températures, le comportement du matériau est lié à la 
composition et aux hétérogénéités structurales se développant dans la matrice. 
I.2.2.3 Développement de modèle numérique 
De nombreux modèles ont été développés afin de reproduire et de prédire le 
comportement de panneaux à base de gypse en condition incendie. Ces modèles sont tous 
basés sur l’équation de conservation de la chaleur. Cette équation laisse apparaître trois 
sources de transferts thermiques que sont la conduction, la convection et le rayonnement. Les 
paramètres d’entrée ρ, λ et Cp ou ΔH sont les grandeurs physiques thermo-dépendantes des 
matériaux imposés. 
La littérature met en avant deux principaux types de modèles : les modèles intégrant 
les transferts thermiques seuls ou modèles thermochimiques et les modèles couplant les 
transferts thermique et massique ou modèles thermo-hydro-chimiques. 
Les modèles thermochimiques sont des modèles purement conductifs. Les variations 
d’énergie interne du système dues aux changements de phases y sont intégrées [51, 54, 55, 59, 
66, 70-75]. Différents choix de modélisation sont récurrents :  
- la définition d’un Cp effectif. Le signal d’enthalpie est ajouté au signal de capacité 
calorifique,  
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- l’utilisation de l’enthalpie de réaction, à la place de la capacité calorifique dans 
l’équation de la chaleur.  
- l’ajout d’un terme source, représentant les variations de chaleur du système. 
Les modèles thermo-hydro-chimiques, plus complexes, tiennent compte des transferts 
conductifs et convectifs. Ces modèles ajoutent aux précédentes considérations le transfert de 
masse [61, 76-81]. Celui-ci traduit essentiellement la conservation de la masse et le 
mouvement de l’eau sous phase liquide et sous phase vapeur. Ces modèles nécessitent la 
connaissance de la perméabilité et de la porosité du milieu. Dans leur version plus complexe, 
la re-condensation de l’eau est également prise en compte. Ces modèles permettent 
d’identifier la pression de vapeur et de gaz dans l’ensemble du système. 
L’ensemble de ces modèles permet de modéliser la propagation de température au sein 
d’un matériau soumis à une élévation de température. En fonction des hypothèses de 
modélisation, l’ensemble des phénomènes est plus ou moins bien retraduit sur le plan 
thermique [67]. Cependant, sur le plan mécanique aucun phénomène n’est retranscrit si un 
modèle d’endommagement n’est pas couplé aux équations de masse et de chaleur [51, 82]. 
I.3 Conclusion et orientations des travaux 
Aujourd’hui, la littérature est riche d’informations sur le comportement des matériaux 
à base de sulfate de calcium, mais une description du comportement d’éléments d’ouvrage 
selon une démarche thermique, hydrique, chimique, structurale et mécanique n’est pas 
forcément encore disponible. Les travaux entrepris dans le cadre de cette thèse s’inscrivent 
dans la continuité des travaux de Nguyen [51] pour lesquels l’approche thermochimique est 
particulièrement bien avancée.  
En effet, le modèle numérique retenu est unidirectionnel et basé sur un couplage 
thermo-chimio-mécanique. Les changements de phases sont intégrés via l’utilisation d’un 
terme source fictif, ϕg, dans l’équation de propagation de la chaleur (I-6). Ce terme source est 
défini comme l’énergie de transformation du système (I-7). 
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Q représente l’énergie totale de la réaction de changement de phases. 
  
  
 est la vitesse d’avancement de la réaction.  
α représente l’avancement de réaction. 
ΔH est l’enthalpie de réaction. 
L’influence de la température et de la cinétique sur les propriétés thermiques sont pris 
en compte via l’homogénéisation des paramètres d’entrée sur les intervalles de changement de 
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phases ((I-8) (I-9) (I-10)). Les indices avant et après signifient avant et après un changement 
de phases. 
 
ρmoy    1 – α  ρavant   α ρaprès 
 
(I-8) 
 
Cpmoy    1   α  Cpavant   α Cpaprès 
 
(I-9) 
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  λavant   λaprès   α (λavant   λaprès)
 
 
(I-10) 
Dans un second temps, les propriétés structurales dont découlent le comportement 
mécanique comme la porosité, l’organisation inter et intra cristalline, les déformations 
volumiques sont intégrées au modèle. Concernant l’aspect mécanique, le lecteur pourra se 
reporter à [51] pour obtenir de plus amples détails. 
Les différentes équations et considérations prises en compte imposent l’identification 
de différents paramètres : la densité, la conductivité thermique, les enthalpies de réaction, la 
capacité calorifique, l’avancement de réaction, la cinétique chimique, la porosité, … 
Il convient néanmoins de vérifier la représentativité à la macro-échelle des modèles 
cinétiques de changement de phases obtenue à la micro-échelle. Dans ce contexte, il convient 
également de fiabiliser les protocoles de caractérisation expérimentaux et de vérifier la 
« solidité » des modèles pour des vitesses de chauffe compatibles avec un évènement 
incendie. 
Au-delà des travaux de Nguyen, ces travaux se positionnent dans un contexte 
thermique hydrique chimique structural et mécanique à l’échelle macroscopique. Le cas de 
sollicitation de panneau sur une face est retenu sous un feu standard ISO 834. Vis-à-vis de 
l’état de l’art, l’amélioration des méthodologies expérimentales peut encore être envisagée par 
voie intrusive et non intrusive. L’obtention de données expérimentales fiables est un des 
objectifs de manière à poursuivre le développement du modèle numérique. 
La combinaison des différentes sollicitations doit aboutir à une meilleure description 
du comportement des matériaux et éléments de structure même si nous nous focalisons 
essentiellement sur les matériaux à base de gypse. 
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Chapitre II Moyens de caractérisation et protocoles 
expérimentaux 
Dans ce chapitre, nous rassemblons les moyens expérimentaux utilisés, améliorés et 
développés au cours des travaux. Les méthodologies et protocoles sont également présentés. 
La caractérisation à la micro-échelle est réalisée via la visualisation MEB, la 
microanalyse, la diffraction des rayons X, les analyses thermiques. 
L’échelle mésoscopique est introduite via des tests thermogravimétriques développés 
au cours de la thèse.  
Un compromis est trouvé pour représenter correctement le milieu poreux, reconstituer 
un essai de type dilatométrique et transposer les résultats de changements de phases issus de 
la micro-échelle via une géométrie cylindrique de 8 mm de diamètre et 10 mm de hauteur. 
Après refroidissement, les éprouvettes servent à identifier la porosité et les propriétés 
mécaniques d’un milieu sollicité thermiquement mais homogène. 
Un protocole s’appuyant sur des éprouvettes sphériques est fiabilisé de manière à 
obtenir une sollicitation isotrope extérieure d’éléments massifs et étendre les configurations  
de caractérisation des comportements. 
A la macro-échelle, les moyens mis en œuvre au cours de la thèse de Nguyen [51] sont 
entièrement repris et améliorés pour obtenir des mesures simultanées et synchronisées 
permettant une description du comportement thermique hydrique chimique et structurale. Ce 
banc d’essai permet de solliciter une face d’échantillons plans de grandes dimensions         
550 x 550 mm² et d’épaisseur constante fixée. La sollicitation thermique imposée correspond 
à l’ISO   4. L’autre face est en contact avec l’environnement à protéger. L’échantillon 
simplement posé ferme le four horizontalement.  
Aujourd’hui avec cette configuration de test unidirectionnelle, la température est 
contrôlée au voisinage de la face exposée, le long de l’épaisseur et dans la zone de 
convection. Dans cette zone, l’humidité relative est également mesurée. Le flux radiatif à la 
face non exposée est enregistré simultanément. Enfin, le contrôle du déplacement et de 
l’endommagement de la face non exposée est possible. 
II.1 Echantillonnage 
Des échantillons de taille et de forme diverses ont été préparés à partir d’un 
hémihydrate β industriel, Extha Iberica, gâché à l’eau. La poudre est incorporée à l’eau afin 
d’obtenir un mélange fluide. Celui-ci est ensuite homogénéisé manuellement, puis au 
malaxeur pendant une durée de deux minutes pour les éprouvettes nécessitant une quantité de 
plâtre importante. Le mélange obtenu est alors moulé à notre convenance. Pour les 
échantillons possédant une face plane à l’air libre, celle-ci est tirée à la règle. Les éprouvettes 
sont démoulées une heure après la coulée. Les échantillons préparés sont placés en salle sèche 
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sous atmosphère contrôlée (Température ambiante 20°C, Humidité relative 50%) pour 
stabilisation pondérale. 
II.1.1 Eprouvettes de petites dimensions 
Ces éprouvettes sont réalisées avec un simple gâchage manuel. Le taux de gâchage 
(rapport massique de l’eau et du plâtre, E/P) utilisé pour ces échantillons est de 0,65. 
Différentes mises en forme ont été réalisées :  
- Eprouvettes cylindriques de 8 mm de diamètre et 10 mm de hauteur. 
- Eprouvettes sphériques de 40 mm de diamètre. 
II.1.1.1 Eprouvettes cylindriques de diamètre 8mm et de hauteur 10 mm. 
Les cylindres sont préparés afin de mettre en place un suivi dilatométrique et massique 
de plâtre soumis à un programme de température isotherme. Afin d’assurer un suivi thermique 
au cœur des échantillons, des thermocouples de type K et de type S ont été disposés au cœur 
de certains cylindres pendant la coulée ou par perçage une fois sec. 
Compte tenu de la taille classique des enchevêtrements des cristaux, la dimension de 
ces cylindres apparaît comme un volume représentatif du milieu poreux étudié. En outre, la 
taille retenue doit limiter le développement de gradients de température interne et par 
conséquent les risques de rupture (fissures par exemple). Par ailleurs, de par la perméabilité 
généralement admise dans la littérature, la taille des échantillons ne constitue pas un frein au 
transfert de masse. Par conséquent, on s’attend avec le choix de cette géométrie à ce que le 
comportement thermomécanique ne soit que faiblement bruité au cours de la chauffe. 
 
Figure II-1 : Photographies d’échantillons cylindriques instrumentés ou non de thermocouple. 
II.1.1.2 Eprouvettes sphériques de 40 mm de diamètre 
Des échantillons sphériques ont été introduits dans cette étude afin de réaliser des tests 
thermogravimétriques à une échelle plus grande que celle habituellement utilisée. Cette 
géométrie est retenue car la propagation de la température y est isotrope. Des moules 
spécifiques ont été développés. Ils sont constitués de deux parties amovibles et de quatre 
thermo-guides de 0,5 mm de diamètre permettant la mise en place de quatre thermocouples au 
sein de la sphère pendant la prise (Figure II-2). Une partie des sphères étudiées est 
instrumentée de thermocouples positionnés pendant la coulée (Figure II-3). 
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Figure II-2 : Moule sphérique 
  
Figure II-3 : Echantillons sphériques de 40 mm de diamètre instrumenté et non instrumenté. 
II.1.2 Préparations d’éprouvettes de grandes dimensions 
Différentes mises en forme ont ainsi été réalisées :  
- Eprouvettes 4 x 4 x 16 cm3.  
- Eprouvettes cylindriques de 60 mm de hauteur et 40 mm de diamètre. 
- Eprouvettes 90 x 160 x 40 mm3. 
- Plaques de plâtre de dimensions surfaciques 550 x 550 mm² et d’épaisseur, e, variable 
comprise entre 20 et 60 mm. 
II.1.2.1 Eprouvettes 4 x 4 x 16 cm3 
Ces éprouvettes ont été préparées avec des taux de gâchage variables (0,35 ; 0,45 ; 
0,55 ; 0,65 ; 0,75 ; 0,95 et 1,5). Elles sont utilisées pour caractériser le matériau de base dans 
son ensemble. 
II.1.2.2 Eprouvettes cylindriques 
Le taux de gâchage retenu pour ces échantillons est de 0,65. Ils sont utilisés pour 
déterminer une valeur de référence de perméabilité du plâtre pris. 
Chapitre II 
52 
 
II.1.2.3 Eprouvettes 90 x 160 x 40 mm3 
Le taux de gâchage retenu pour ces éprouvettes est de 0,65. Elles sont utilisées pour 
estimer la conductivité thermique du plâtre. 
II.1.2.4 Plaques de plâtre  
Le taux de gâchage est de 0,65. Des plaques de plâtre d’épaisseur  0, 40 et 60 mm ont 
été moulées. La surface coffrée est la face chaude de l’échantillon (exposée au feu) et la face 
non coffrée représente la face froide. 
Pour chaque épaisseur étudiée, une plaque au minimum est instrumentée de 
thermocouples disposés à différentes épaisseurs afin de suivre l’évolution thermique au sein 
de la plaque. Seule la partie centrale de l’échantillon est instrumentée pour s’affranchir des 
effets de bord. L’implantation des capteurs est réalisée le long de cercles concentriques de 
100,  00 mm de diamètre dont le centre est le milieu de la plaque. Cela permet d’obtenir un 
éloignement suffisant de chaque capteur et d’éviter que ceux-ci n’agissent comme précurseurs 
de rupture du matériau ( 
Figure II-4). Des thermocouples de types K et de type S sont utilisés selon leur 
positionnement par rapport à la face exposée à la chaleur. 
 
Figure II-4 : Plaque de 550 x 550 x 40 mm3 instrumentée de thermocouples. 
L’implantation des capteurs dans l’échantillon peut être réalisée selon deux 
configurations (Figure II-5). 
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- Les capteurs peuvent être disposés perpendiculairement au flux de chaleur, minimisant 
ainsi les aléas de mesure au point chaud du capteur (Figure II-5 a) [51]. 
- Les capteurs peuvent être placés dans l’alignement du flux de chaleur (Figure II-5 b). 
Cette technique d’implantation, moins intrusive, est retenue pour cette étude. Elle 
permet de réduire considérablement les risques de rupture du matériau induits par la 
présence de capteurs. Cependant, il n’est pas exclu que la température en soit altérée, 
dans des conditions moindres, compte tenu des transferts de chaleur sur la hampe 
immergée. 
 
Figure II-5 :  a. Implantation de thermocouples perpendiculaire au flux de chaleur.  
b. Implantation de thermocouples parallèle au flux de chaleur. 
La mise en place des capteurs est réalisée sur le matériau sec. Les orifices 
d’implantations des capteurs sont réalisés par perçage (Ø   0,6mm) à l’aide d’une machine à 
commande numérique. La plaque est bridée sur la table, ce qui assure un bon référencement 
de la profondeur d’usinage. L’usinage de chaque orifice (sous flux d’air) est réalisé en 
différentes étapes et en ressortant systématiquement l’outil de l’orifice pour garantir 
l’élimination du plâtre autour de l’outil et du fond de l’orifice. Les profondeurs d’implantation 
sont référencées par rapport à l’une des faces et sont choisies en fonction de l’épaisseur de la 
plaque. Un fin film de colle est appliqué sur la hampe du capteur qui vient s’ajuster dans 
l’orifice. Le point chaud est en contact avec le fond de l’orifice. Le faible écart entre le 
diamètre du capteur et le diamètre de perçage, ainsi que l’utilisation du film de colle 
empêchent l’apparition d’un régime de convection dans la zone de mesure et assurent que le 
point chaud rend compte d’une température du matériau à une altitude fixée. 
II.2 Caractérisation à la micro-échelle 
Les analyses réalisées à la micro-échelle sont principalement basées sur des techniques 
de caractérisation sur poudre. L’ensemble des produits à caractériser est donc au besoin broyé 
avant analyse. 
II.2.1 Diffraction des rayons X à température ambiante (DRX) et 
thermiquement dépendante (TDXD) 
Les diagrammes de diffraction des rayons X sur poudre ont été enregistrés avec un 
diffractomètre θ-θ Panalytical X’Pert Pro équipé d’un tube Panalytical à anticathode de Cu 
(45 kV – 40 mA - λCu-Kαmoyen 1,54  Å) filtré par du Ni et d’un détecteur rapide à haute 
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résolution RTMS PANalytical X’Celerator en mode scanning. Les diffractogrammes sont 
enregistrés entre 5 et 75° pendant une durée de une ou onze heures, ce qui représente des 
mesures avec un pas de 0,00  6° et un temps d’acquisition de 50,165 s ou de 600,075 s 
respectivement. Ces diagrammes sont enregistrés à température ambiante.  
Les analyses par diffraction des rayons X thermo-dépendantes sont réalisées sur le 
même diffractomètre équipé d’un four Anton-Parr HTK 1200. Les mesures sont réalisées en 
mode 2θ entre 5 et 75°. Les rampes de montée en température ainsi que les temps 
d’acquisition sont modifiés en fonction des études réalisées. Ces enregistrements peuvent être 
réalisés sous flux de gaz. Dans cette étude nous avons utilisé de l’air sec ainsi que de l’azote. 
La diffraction des rayons X permet d’identifier la majorité des phases cristallines 
présentes. Les analyses de phases de ces diagrammes ont été effectuées à l’aide des logiciels 
PANalytical X’Pert HighScore et de la base de données ICDD PD -2 (2000). 
II.2.2 Analyses thermogravimétriques et thermodifférencielles 
ATD/ATG 
Les analyses thermiques sont réalisées à l’aide d’un analyseur couplé thermo-
différentiel et thermogravimétrique Pyris Diamond de Perkin Elmer. La référence utilisée est 
une nacelle de platine avec couvercle. Les mesures sont réalisées sous flux d’air sec de  0  
mL.min-1 ou d’azote de 100 mL.min-1 sur une plage en température allant de 25°C à 970°C. 
La rampe de chauffe utilisée pour une simple caractérisation est de 5°C.min-1. Pour les études 
cinétiques plus poussées, des rampes de chauffe comprises entre 0,5 et 100°C.min-1 ainsi que 
des programmes isothermes ont été utilisés.  
Pour chaque enregistrement, une ligne de base est réalisée afin de s’affranchir des 
pertes de masse et des variations thermiques des nacelles utilisées. L’ensemble des données 
est exploité à l’aide du logiciel Origin 7.5. 
II.2.3 Calorimétrie différentielle à balayage - DSC (Differential 
Scanning Calorimetry) 
La capacité calorifique et les enthalpies de changements de phases du gypse ont été 
mesurées de manière distincte par DSC. 
Les mesures d’enthalpie sont réalisées au moyen d’une DSC 111 Setaram. Les 
enregistrements sont réalisés sous flux d’azote. Les nacelles utilisées sont en aluminium ce 
qui permet de travailler jusqu’à une température de 500°C. Différentes rampes de chauffe 
comprises entre 1 et 20°C.min-1 ont été étudiées. Pour chaque programme, une ligne de base 
est enregistrée. Celle-ci est alors soustraite des mesures, pour mettre en évidence la variation 
de flux thermique d’un échantillon de masse, m, chauffé sous rampe de chauffe constante. Les 
changements d’états cristallins du système se traduisent par une modification du flux visible 
via les pics endothermiques ou exothermiques. L’aire de ces pics permet d’obtenir l’enthalpie 
de réaction. 
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Une fois les enthalpies mesurées, nous pouvons identifier les gammes de température 
où le matériau ne subit pas de changement de phases et voit seulement sa température 
augmenter. Les mesures de capacité calorifique massique sont réalisées sur ces plages de 
température.  
Les capacités calorifiques sont mesurées au moyen d’une DSC Thermal Analysis Q10. 
Les nacelles utilisées sont en aluminium. L’ensemble des enregistrements est réalisé sous flux 
d’azote (40 mL.min-1). La masse des échantillons est comprise entre 10,2 et 10,7 mg. La 
capacité calorifique est déterminée par une méthode en trois étapes de mesure : une première 
pour l’obtention de la ligne de base, une seconde avec un matériau calibrant, le saphir, et enfin 
le matériau à caractériser. 
Une méthode thermique par palier (palier isotherme suivi d’une rampe de chauffe et 
enfin d’un autre palier isotherme) est utilisée et répétée pour chacune des étapes de mesure 
(Figure II-6) [83] [84]. 
 
Figure II-6 : Méthode thermique appliquée avec des paliers de 5 min et une rampe de chauffe 
de 5°C.min-1. Les différents résultats obtenus sans échantillon, avec référence et produit à 
caractériser sont cumulés sur la figure. 
La soustraction de la ligne de base permet d’identifier le flux thermique associé à 
l’augmentation de température du saphir et du matériau en fonction de la température. La 
capacité calorifique massique étant définie comme suit : 
 Cp   
dH dt 
dT dt 
 
E
m
 
(II-1) 
 
Avec  E, la constante de calibration de l’appareil dépendante de la température, 
m, la masse de l’échantillon en mg, 
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dH
dt
, le flux thermique mesuré en mW, 
 
dT
dt
, la rampe de chauffe imposée en °C.s-1. 
L’introduction des valeurs du Cp du saphir sur l’ensemble de la gamme de 
température étudié [85], permet d’obtenir l’équation (II-2) et ainsi de calculer le Cp du 
matériau.  
 Cpmatériau   
dH dt matériau
dH dt saphir
   
msaphir
mmatériau
   Cpsaphir (II-2) 
II.2.4 Résonnance magnétique nucléaire 
Les spectres RMN ont été enregistrés à l’aide d’un Avance III Bruker 600 MHz 
(14,0T). La fréquence de Larmor du 1H est respectivement de 600 MHz.  
La sonde utilisée est une sonde MAS de 4 mm. Les mesures sont réalisées sur des 
échantillons sous forme de poudre. 
La séquence utilisée est l’écho de Hahn avec un temps de recyclage de 5 s. 
II.2.5 Analyse granulométrique 
Les analyses granulométriques ont été réalisées au moyen d’un granulomètre laser 
CILAS. Les analyses sont réalisées en voie liquide. Les échantillons à base de sulfate de 
calcium sont dispersés dans de l’éthanol pur. La mesure est réalisée sur la suspension. Pour 
chaque échantillon, trois mesures sont réalisées au minimum. 
II.2.6 Microscope électronique à balayage (MEB)  
Les observations microscopiques et les analyses élémentaires ont été réalisées à l’aide 
d’un MEB environnemental Hitachi TM-100EDX. Ce microscope permet d’étudier des 
échantillons massifs et non métallisés.  
Afin d’améliorer la qualité de certaines observations, une partie des échantillons a été 
observée au Centre de Microscopie Electronique à Balayage et micro-Analyse (CMEBA), à 
l’aide d’un MEB JEOL JSM 6 01 . Le voltage utilisé est constant à 7 kV. Les échantillons 
étudiés doivent être le plus fin possible et disposés sur un disque de carbone fixé sur un plot 
métallique. Celui-ci est alors métallisé par pulvérisation cathodique d’un mélange                   
or / palladium (JEOL JFC 1100). 
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II.3 Caractérisation à la méso-échelle 
II.3.1 Porosité 
En génie civil, la porosité apparente des roches et des bétons est mesurée par triple 
pesée après saturation en eau [86]. Les matériaux à base de sulfate de calcium sont 
hydrophiles et donc ne permettent pas de travailler en présence d’eau. Les travaux de Ling et 
al. [87] ont montré que le plâtre était inerte dans l’éthanol, l’eau traditionnellement utilisée est 
donc remplacée par de l’éthanol.  
Les mesures de porosité ont été réalisées sur des échantillons solides de masse 
comprise entre 0,05 g et  0 g. L’échantillon à caractériser est au préalable pesé et mesuré si 
possible. Puis il est placé dans un dessiccateur où il est immergé dans l’éthanol. Le vide est 
réalisé dans le système jusqu’à saturation de l’échantillon. 
Le vide cassé, on procède à une pesée solvostatique. L’échantillon est ensuite sorti du 
dessiccateur, l’éthanol surnageant est essuyé puis l’échantillon est pesé. Il est enfin séché, 
puis pesé une fois sec.  
La porosité, ε, et la densité, ρ, peuve nt alors être calculées de la manière suivante :  
 
ε   
Volumepores connectées
Volumeéchantillon
   
Mair Msec
Mair Méthanol
 ( II-3 ) 
 
ρ   
Mair
Mair Méthanol
  ρéthanol ( II-4 ) 
Où  Méthanol est la masse de l’échantillon saturée en éthanol pesé dans l’éthanol,  
Mair la masse de l’échantillon saturée en éthanol pesé dans l’air, 
Msec la masse de l’échantillon, 
ρéthanol est la masse volumique de l’éthanol. 
II.3.2 Perméabilité 
Les mesures de perméabilité ont été réalisées à l’aide d’un perméamètre à charge 
constante. Cette mesure consiste à maintenir une différence de pression constante entre les 
deux extrémités de l’échantillon et à mesurer le débit sortant lorsque le régime permanent est 
établi. La cellule de mesure permet d’étudier des échantillons cylindriques de 40 mm de 
diamètre et de 60 mm de hauteur. Une pression de confinement de 8 bars est appliquée sur les 
parois de l’échantillon pour assurer l’étanchéité du système. Différentes pressions de 
percolation ont été retenues 1,2 ; 1 ; 0,8 ; et 0,6 bars. Le gaz utilisé pour ces mesures est 
l’hélium. 
Une fois le régime permanent établi, la perméabilité apparente, Ka, peut être 
déterminée par la relation (II-5) [88]. 
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Ka   
  QLP 
S(P1
  P 
 )
 
 
(II-5) 
 
Avec,   , viscosité du gaz, 
Q, débit mesuré en sortie d’éprouvette, 
L, longueur de l’éprouvette, 
S, surface de l’échantillon, 
P2, pression en sortie de l’échantillon, 
P1, pression à l’entrée de l’échantillon. 
II.3.3 Conductivité thermique 
La conductivité thermique du matériau stabilisé à température ambiante est obtenue 
par la méthode du choc thermique.  
Deux échantillons de même composition et présentant au moins une surface bien lisse 
pincent une sonde de faible épaisseur. Celle-ci est composée d’un fil chauffant et d’un 
thermocouple. La sonde est raccordée à un circuit de puissance, de commande, 
d’enregistrement et de traitement des données. L’ensemble utilisé compose le CT-mètre 
(développement CSTB grenoble – SMEE). La précision de mesure selon le fabricant est de    
± 5 %. 
L’équilibre thermique du matériau est perturbé sur l’impulsion d’une quantité de 
chaleur délivrée par effet joule (fonction créneau). Toute la période de retour à l’équilibre 
thermique est enregistrée via le thermocouple. Le calage numérique de la solution analytique 
d’une dissipation purement diffusive dans un milieu semi-infini avec le signal de température 
enregistré permet d’identifier finalement la conductivité thermique. La méthode suppose par 
ailleurs un transfert purement radial autour du fil chauffant.  
La technique fonctionne bien avec des matériaux homogènes à l’échelle 
macroscopique et la configuration utilisée permet d’effectuer des mesures jusqu’à une 
température limite de 80°C. 
II.3.4 Résistance mécanique 
Les résistances mécaniques sont mesurées sur des éprouvettes 4 x 4 x 16 cm3. Nous 
nous sommes intéressés à la mesure des contraintes à la rupture en flexion et en compression 
ainsi qu’à l’élasticité des matériaux. Les états de surface sont contrôlés avant sollicitations 
mécaniques. 
II.3.4.1 Essai de flexion 4 points 
Les essais de flexion sont réalisés sur une presse manuelle Labotest. Les échantillons 
sont mesurés avant sollicitation mécanique. La force appliquée, F, mesurée à la rupture, 
permet de calculer la contrainte à la rupture, σf, via l’équation (II-6). 
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σf   
   L l 
 bh 
 (II-6) 
Avec  σf, contrainte de flexion limite à la rupture (N), 
F, force appliquée à la rupture (Pa), 
L, distance entre les appuis inférieurs (m), 
l, distance entre les appuis supérieurs (m), 
b, largeur de l’éprouvette (m), 
h, hauteur de l’éprouvette (m). 
II.3.4.2 Essai de compression 
Les essais de compression sont réalisés, à l’aide d’une presse Instron, sur les 
éprouvettes résiduelles des essais de flexion. Ceux-ci sont menés à vitesse constante de     
0,25 mm.min-1. La force appliquée et le déplacement de la cellule sont enregistrés au cours du 
temps. Pour chaque série, un essai à vide est réalisé afin de s’affranchir des propriétés 
intrinsèques de l’instrumentation. 
En compression, la contrainte à la rupture, σc, s’exprime comme le rapport entre la 
force appliquée à la rupture, F, et la surface sollicitée, S (II-7). Celle-ci correspond à la 
surface de la cellule de compression soit 40 x 40 mm². La rupture est détectable par le passage 
à l’effort maximum. 
 σc   
 
S
 
 
(II-7) 
Le module d’Young est estimé en calculant la pente de la courbe                  
(contrainte ; déformation) du matériau dans sa partie linéaire. La déformation de l’échantillon 
est accessible par le rapport entre le déplacement mesuré et la hauteur de l’échantillon. 
II.3.5 Comportement de cylindres soumis à une condition de 
température isotherme 
Des essais de suivi massique et dilatométrique par mesure discontinue à température 
fixée ont été développés. Pour cela, des échantillons cylindriques de dimensions 10 mm de 
hauteur et 8 mm de diamètre ont été retenus. Les dimensions retenues permettent de s’assurer 
d’une température homogène au sein du matériau et de s’affranchir des phénomènes 
mécaniques apparaissant à plus grande échelle tels que la fracturation, la fissuration ou encore 
les coups de sabre. 
II.3.5.1 Four 
Le four utilisé pour la réalisation de ces essais est un four programmable Thermolyne 
  04 0C . Il permet d’imposer des programmes de chauffe comprenant un à quatre segments : 
une rampe de chauffe suivie d’un palier de température puis d’une seconde rampe de chauffe 
et enfin d’un palier thermique (Figure II-7). Les températures, T0, T1, T2, les rampes de 
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chauffes, β1, β2, et les durées de palier thermique, t1, t2, sont les variables ajustables par 
l’utilisateur. 
 
Figure II-7 : Illustration des programmes de température imposée et des paramètres 
modifiables. 
Les rampes de chauffe peuvent être comprises entre 0,1 et 10°C.min-1, la durée des 
paliers thermiques est comprise entre 0,1 et 999,99 minutes, et la température maximale du 
four est de 1200°C. 
Le four est constitué d’une chambre de dimensions 55 x 35 x 35 cm3. Elle est chauffée 
par quatre résistances électriques encastrées dans un matériau réfractaire, isolé par un isolant 
en fibre céramique. La température est rétro-contrôlée par un régulateur proportionnel 
automatique à l'aide d'un thermocouple en platine pour obtenir une information en retour. 
II.3.5.2 Suivi thermique  
La température dans l’enceinte du four est mesurée et contrôlée par un thermocouple 
de type S disposé dans l’enceinte. Elle est suivie avant et pendant l’essai afin de s’assurer de 
sa stabilité thermique. 
Le suivi thermique au cœur de l’échantillon est assuré à l’aide d’un thermocouple de 
type K ou de type S en fonction de la température étudiée. 
Chaque thermocouple est raccordé à une boîte de compensation de soudure froide 
via un câble de compensation et des mini connecteurs. La température de la boîte est 
mesurée par un thermocouple chromel-alumel-chromel dont le premier point chaud est 
placé dans la boîte de compensation et le second est placé au contact d’une solution de 
glace fondante. La température de la solution est mesurée à l’aide d’un thermomètre à 
mercure. L’acquisition des données est réalisée au moyen d’une centrale ORION et est 
pilotée par le logiciel LookOut MS. La fréquence d’échantillonnage des capteurs de 
température est de 0,2 Hz. Compte tenu des temps caractéristiques des régimes de 
transfert qui se produisent dans la zone de conduction, nous acceptons que l’énergie  
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contenue dans chaque signal est bien reconstituée au sens du critère de Shannon. La 
transformation des signaux mesurés en données physiques est réalisée par l’utilisation 
des lois d’étalonnage calées sur les données (tensions ; températures) des fournisseurs. 
II.3.5.3 Mode opératoire 
Pour chaque température étudiée, une série de cinq échantillons est étudiée. La masse 
et les dimensions de chacun d’entre eux sont relevées. Lorsque la température du four est 
stable, les échantillons sont disposés dans le four pour une durée d’une heure. Au terme de 
cette période, les échantillons sont sortis du four, pesés et mesurés avant d’être stockés pour 
analyses complémentaires. 
II.3.6 Analyse thermogravimétrique à la macro-échelle 
Un banc d’analyse thermogravimétrique à l’échelle d’un volume de matériau 
représentatif a été développé (Figure II-8). Celui-ci permet un suivi simultané de la masse 
d’un échantillon et de la température au sein d’un échantillon, lorsqu’il est soumis à une 
rampe de chauffe. Des échantillons de géométrie sphérique ont été développés, permettant des 
transferts isotropes au sein de l’échantillon. 
Figure II-8 : Photographie du montage expérimental permettant le suivi thermogravimétrique 
d’un échantillon. Deux systèmes d’acquisition indépendants synchronisés, l’un dédié au suivi 
massique et l’autre au suivi thermique. Les échantillons sphériques sont placés au centre du 
four. 
Acquisition thermique Acquisition massique 
Four 
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II.3.6.1 Four 
Le four utilisé dans cette étude est le même que celui décrit dans la partie II.3.5.1. Le 
programme imposé est une rampe de chauffe constante comprise entre 1 et 7,5°C.min-1 allant 
de la température ambiante à 950 ou 1100°C. 
II.3.6.2 Suivi thermique 
La température du four est suivie pendant le test à l’aide d’un thermocouple placé à 
proximité de la sphère centrale. Certaines sphères sont elles-aussi instrumentées de 
thermocouples de type K. L’ensemble des capteurs étant relié au système d’acquisition décrit 
dans la section II.3.5.2. 
II.3.6.3 Suivi massique 
Le suivi massique est assuré par une balance munie d’un crochet intégré permettant la 
fixation de support. La balance est connectée à une interface numérique permettant d’acquérir 
les données en temps réel. La fréquence d’acquisition est de 0,  Hz. Cette mesure est 
synchronisée aux mesures de température. 
Une nacelle en inconel 600 pouvant accueillir des échantillons massifs est fixée sur le 
crochet prévu à cet effet, en s’assurant qu’elle se situe au centre du four pour assurer une 
chauffe homogène et isotrope. En aucun cas, elle ne doit être en contact avec les parois du 
four, ce qui engendrerait des aléas de mesure. L’échantillon de plâtre est ensuite positionné 
dans la nacelle, Figure II-9. 
 
Figure II-9 : Photographie du système de porte échantillon permettant le suivi massique. 
II.3.6.4 Mode opératoire 
Différents essais sont réalisés. Des essais permettant un suivi massique seul ou des 
essais combinant le suivi massique et le suivi thermique. Pour ces derniers, deux sphères sont 
utilisées, l’une pour assurer le suivi massique et l’autre celui thermique. 
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Le four est programmé. Le système de pesée est taré en situation de mesure. Les 
sphères étudiées sont pesées et mesurées avant d’être mises en place. La sphère dédiée au 
suivi massique est alors pesée par le système stabilisé. L’ensemble des enregistrements est 
synchronisé. Tout d’abord, l’acquisition de température puis celle de la masse sont 
déclenchées servant ainsi de référence. Puis, le programme de chauffe est lancé. Une fois le 
système revenu à froid, les sphères sont pesées puis mesurées. Les sphères instrumentées sont 
coupées afin de vérifier le positionnement des capteurs. Tous les échantillons sont conservés 
pour être analysés si nécessaire. 
II.4 Caractérisation à la macro-échelle : Etude du 
comportement de panneau soumis à une sollicitation 
thermique de type incendie 
Des essais de type incendie sont réalisés sur des panneaux plans de 550 x 550 mm² de 
dimensions surfaciques et d’épaisseur, e, constante. Ce paramètre est une variable de l’étude. 
Ces dimensions s’avèrent suffisantes à l’échelle de la caractérisation pour voir apparaître des 
comportements mécaniques d’éléments de construction. 
Les échantillons sont simplement déposés sur la face supérieure d’un four radiant 
prototype. Cette configuration est très contraignante pour les matériaux testés. Le flux de 
chaleur est colinéaire à l’accélération de la pesanteur. Le panneau, déposé, assure la fermeture 
du four. Un joint de laine de verre (Tmax   1 40 °C) assure l’étanchéité entre l’échantillon et 
le four.  
Dans cette étude, les échantillons sont soumis à une condition de température 
normalisée, reproduisant les conditions de température d’un incendie, ISO   4 dont 
l’expression mathématique est la suivante : 
 T   T0    45 log  ( t   1) (II-8) 
Avec  T, la température en °C, 
T0, la température initiale en °C, 
t, le temps en min. 
On distingue différents types d’essais. Les panneaux non instrumentés (sans 
thermocouples) sont utilisés pour effectuer les mesures de variation massique et étudier 
l’endommagement mécanique au cours d’un essai feu. Les panneaux instrumentés (avec 
thermocouples) sont utilisés pour établir la carte de température au sein du matériau 
entre la face exposée et la face non exposée.  
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II.4.1 Instrumentation 
II.4.1.1 Four 
Le four utilisé est un four prototype plan radiatif. La production de chaleur est assurée 
par un ensemble de 12 résistances (Dmoy = 25 mm, Ltotale = 450 mm, Dfil = 1,5 mm, Nombre de 
spires   1 5) dont la puissance électrique est de 1  kW. L’homogénéisation de la température 
au voisinage de la face chaude de l'échantillon est réalisée au moyen d'un plan réfractaire de 
20 mm d'épaisseur placé entre les résistances et l'échantillon. Ce plan permet de protéger les 
résistances en cas d'effondrement de l'échantillon pouvant se produire au cours d'un essai. Le 
pilotage du circuit du four est réalisé au moyen d’un microcontrôleur (Nabertherm C 0) qui 
autorise des montées en température non linéaires au cours du temps par la juxtaposition de 
segments linéaires (18 au maximum). La mesure de la température est réalisée par un 
thermocouple (S) placé au droit des résistances. Le four et son schéma de principe sont 
présentés sur la Figure II-10. 
 
 
 
 
 
 
Figure II-10 : Four et son schéma de principe. 
II.4.1.2 Suivi thermique 
La zone de convection au-delà de la face froide, compte tenu des niveaux de 
température n’excédant pas 150°C, est instrumentée de thermocouples de type K permettant 
un suivi des différents phénomènes de transfert dans le milieu environnant. Les capteurs sont 
positionnés sur une canne amovible à différentes altitudes. Des sondes hydriques et 
thermiques sont également fixées sur cette canne. Le positionnement de ces capteurs est 
réalisé au début de l’essai.  
La zone de conduction est quant à elle instrumentée de thermocouples de type K au 
voisinage de la face froide et de type S au voisinage de la face chaude. 
Entre la plaque d’homogénéisation du four et la face chaude, nous utilisons un ou deux 
thermocouples de type S (0 – 1600°C) gainés en platine rhodié 10 % rigide. Cette seule 
condition de température permet d’effectuer le contrôle de la courbe ISO   4 imposée. Par 
ailleurs, elle informe sur la température loin de la face chaude.  
Résistances chauffantes   
 Face chaude   
Face froide   Echantillon   z  
Plan d’homogénéisation de la température   
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L’ensemble des capteurs est relié à la boite de compensation puis au système 
d’acquisition (cf II.3.5.2). 
II.4.1.3 Mesure du flux radiatif 
Le flux radiatif émis par la face non exposée des échantillons est enregistré au cours de 
l’essai à l’aide d’une caméra thermique infrarouge ThermoVisionTM A40M. La gamme 
spectrale d’acquisition de la caméra se situe dans l’infrarouge rouge moyen (7,5 - 13,0 µm). 
Le plan focal de la caméra est positionné parallèlement à la plaque pour assurer la qualité des 
mesures et pour éviter les distorsions géométriques. La caméra est étalonnée sur une gamme 
de température allant de -40 à 2000°C, divisée en trois gammes de mesures. La précision de 
mesure du flux thermique radiatif est de ± 2 %. La caméra est positionnée à une distance 
d’environ 1,8 m de la face non exposée au feu. Cette distance est relevée pour chacun des 
essais. L’acquisition est réalisée en mode flux à une fréquence de 0,  Hz. La température 
limite de fonctionnement de la caméra est de 70°C. Cette mesure est synchronisée aux 
mesures de température. 
II.4.1.4 Suivi hydrique 
Le suivi hydrique est assuré dans la zone de convexion par des sondes d’humidité 
SHT71. La spécification de ces sondes est présentée sur les Figure II-11 et Figure II-12. 
 
 
Figure II-11 : Dimensionnement des sondes SHT71, les dimensions sont en millimètres. 
  
Figure II-12 : Précision des mesures d’humidité relative et de la température en fonction des 
gammes de mesures. 
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Quatre sondes sont ainsi positionnées au droit de la face froide et dans la zone de 
convection afin de quantifier l’évolution de l’humidité. Trois des sondes sont positionnées sur 
la canne avec les thermocouples. La dernière est positionnée au voisinage de la face froide de 
manière à pouvoir être retirée quand les conditions expérimentales deviennent critiques pour 
celle-ci. Cette sonde est mise en place après le dépôt de la plaque, tout comme la canne. La 
distance entre la face froide et la sonde seule est également mesurée en début d’essai. 
Les sondes d’humidité sont reliées à un multiplexeur 4-voies EK-H4, qui permet une 
lecture directe de l’humidité relative et de la température. Le logiciel humiviewer permet 
d’acquérir l’ensemble des données en temps réel. La fréquence d’acquisition est la même que 
celle retenue pour les autres systèmes d’acquisition soit 0,  Hz. Cette mesure est synchronisée 
aux mesures de température. 
II.4.1.5 Etude des déformations  
Les déformations subies par les panneaux sous sollicitations thermiques sont étudiées 
au moyen d’un scanner laser  D Leica Scanstation. Un scanner laser 3D balaye l'espace 
verticalement à l'aide d'un faisceau laser. La distance à un objet ou à une surface est donnée 
par la mesure du délai entre l'impulsion et la détection du signal réfléchi. La détection de 
déformation très faible sur des surfaces normales à l'incidence du laser montre une erreur à    
50 m de 0,28 mm avec un bruit gaussien de 1,4 mm. Avec une incidence plus faible et une 
distance assez proche du scanner, l’erreur est plus importante mais est estimée inférieure au 
millimètre. Le scanner est positionné à une distance de 2 m du four. 
II.4.2 Déroulement d’un essai 
Dans le but de faciliter la réalisation de la courbe ISO 834, nous imposons une 
préchauffe du four à 800°C pendant 30 minutes. Durant cette période, tous les instruments de 
mesure sont raccordés au système d’acquisition de données. Au terme de la préchauffe, le 
contrôleur est programmé pour générer la courbe ISO   4. L’acquisition des données est 
déclenchée pour enregistrer les paramètres de référence. Lorsque la température du four 
indique une consigne imposée, l’échantillon est déposé alors que la chauffe débute. La 
protection de la caméra est retirée, la canne instrumentée est mise en place, et la sonde 
d’humidité est positionnée. Le dispositif expérimental est présenté sur la Figure II-13. 
L’ensemble des mesures est synchronisé et la référence de temps correspond à 
l’instant où la plaque est déposée sur le four. 
Seuls les essais de 180 et 240 minutes sont instrumentés et permettent ainsi une 
reconstitution du suivi thermique au sein de l’échantillon pour l’ensemble des durées testées. 
Le test de 240 minutes a été réalisé dans des travaux préalables [51]. L’implantation des 
capteurs était alors perpendiculaire aux lignes de flux. 
Le suivi massique est assuré par une mesure discontinue de la masse sur des 
panneaux non instrumentés. Les panneaux étudiés sont mesurés et pesés au début de 
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chaque essai. Après une période de chauffe imposée, sous sollicitation thermique ISO 
  4, l’essai est stoppé et l’échantillon est pesé et mesuré. Cette manipulation est répétée 
à plusieurs reprises pour des durées d’essai imposées (5, 10, 15,  5,  0,  5, 45, 60, 75, 
105, 1 0, 150, 1 0 et  40min), permettant ainsi de reconstituer l’évolution moyenne de 
la masse de l’échantillon au cours d’un essai feu.  
 
Figure II-13 : Dispositif expérimental des essais feu sur des plaques de dimensions 
surfaciques 550 x 550 mm² et d’épaisseur 40 mm. 
II.4.3 Caractérisation à froid 
II.4.3.1 Découpe de la plaque 
A la fin de chaque essai, le centre de la plaque est prélevé afin de réaliser différentes 
analyses chimiques. Pour ce faire, la partie centrale de la plaque est découpée. Ces dimensions 
sont ajustées pour que la surface du prélèvement soit la plus proche possible de celle de 
l’appareil de découpe : un cercle de  0 mm de diamètre. Une fois l’échantillon inséré dans 
l’instrument de découpe, une première tranche d’épaisseur choisie est alors coupée. 
L’ensemble de l’échantillon est ensuite surélevé à l’aide de cales étalons d’épaisseur 1 ou   
mm. Le choix de l’épaisseur de découpe peut ainsi être affiné à volonté. 
Caméra thermique 
Pilotage du four 
Acquisition des données 
Canne de mesure de 
la température et de 
l’humidité relative 
Echantillon 
Contrôleur C30 
 
Four 
Boite de compensation 
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Figure II-14 : Profil de découpe de la partie centrale d’un échantillon. et est l’épaisseur de la 
tranche coupée, et ef est l’épaisseur de l’échantillon en fin d’essai. 
Les plaques de 40 mm d’épaisseur qui étaient découpées par tranches de 5 mm [48] 
sont maintenant découpées par tranches de 3 mm, celle de 20 mm par tranches de 3 mm et 
celle de 60 mm par tranches de 4 mm. Sur chacune de ces tranches, une série d’analyses est 
réalisée : diffraction des rayons X, estimation de la teneur en eau, ATD/ATG, mesures de 
porosité. 
II.4.3.2 Mesure de la teneur en eau  
La mesure de la teneur en eau peut-être réalisée de plusieurs manières, par ATD-ATG 
ou par déshydratation contrôlée par suivi massique. La teneur en eau des matériaux à base de 
sulfate de calcium peut-être mesurée par différence de pesées comme présentée dans certaines 
études [89]. 
La combinaison de cette mesure à la diffraction des rayons X permet de calculer la 
teneur en gypse, bassanite et anhydrite de l’échantillon. De plus, il est possible d’obtenir la 
teneur en eau de chacune de ces phases. 
II.4.3.2.1 Mesure à 200°C 
Cette mesure consiste à calculer la teneur en eau du matériau en le déshydratant. Cette 
technique a l’avantage d’être applicable sur poudre et sur solide. 
Les matériaux à base de sulfate de calcium peuvent contenir jusqu’à  1,6 % d’eau de 
cristallisation et   à 4 % d’eau de saturation. Afin de s’assurer du départ de cette eau, la 
température de déshydratation est choisie à 200°C. 
Les échantillons sont déposés dans des piluliers en verre puis pesés avant d’être 
déposés dans une étuve thermostatée à 200°C. Les échantillons sont alors laissés pour une 
durée minimale de  4 heures, ce qui permet de s’assurer de la déshydratation totale. L’étuve 
est coupée. Les flacons sont rebouchés lorsque la température de l’étuve est proche de 100°C, 
afin de limiter la reprise en eau. Les flacons sont ensuite placés dans un dessiccateur 
contenant du desséchant pour qu’ils reviennent à température ambiante sans réabsorber ni 
ef 
et 
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réadsorber l’humidité du milieu extérieur. Le système est pesé et la teneur en eau de 
l’échantillon est calculée comme suit :  
 %eau   
mi mdes
mi
 x 100 
 
(II-9) 
Où mi est la masse initiale de l’échantillon, 
  mdes est la masse de l’échantillon déshydratée. 
II.4.3.2.2 Mesure par ATD/ATG 
La teneur en eau peut également être mesurée à l’aide des analyses thermiques. Les 
résultats sont traités en travaillant sur la dérivée de l’analyse thermogravimétrique. Il est alors 
possible d’estimer la teneur en eau adsorbée et la teneur en eau globale de l’échantillon qui est 
celle mesurée à 200°C. 
II.4.3.2.3 Détermination de la proportion de chacune des phases 
Grâce aux diffractogrammes enregistrés, il est possible de connaître les différentes 
phases de sulfate de calcium en présence et ainsi de remonter aux teneurs en gypse, bassanite 
et anhydrite des échantillons de plâtre ainsi qu’à la teneur en eau dans chacune de ces phases 
en résolvant le système d’équations suivantes :  
 MCaSO4  x   MCaSO4.0,5H O y   MCaSO4. H O z   mCaSO4 (II-10) 
 MCaSO4   x   y   z    mCaSO4
sec (II-11) 
Où  MCaSO4  est la masse molaire de l’anhydrite soit 1 6 g .mol
-1, 
 MCaSO4.0,5H O est la masse molaire de l’hémihydrate soit 145 g.mol
-1, 
 MCaSO4. H O  est la masse molaire du gypse soit 172 g.mol
-1, 
x représente le nombre de mole d’anhydrite, 
y représente le nombre de mole de bassanite, 
z représente le nombre de mole de gypse,  
mCaSO4 correspondant à la masse initiale, 
mCaSO4
sec correspondant à la masse déshydratée. 
II.4.4 Calibration flux-température des images infrarouges 
La synchronisation des mesures permet à chaque instant de connaître le flux thermique 
moyen et d’y associer la température en face froide. Une loi de passage entre le signal de flux 
de la caméra IR et la température de paroi est construite pour chaque essai et ce sans avoir 
recours à la loi d’étalonnage de la caméra. 
Les enregistrements de température permettent de suivre l’évolution locale de la 
température au cours d’un essai à une altitude donnée entre la face froide et la face chaude de 
l’échantillon testé. A un instant t donné, le gradient de température au travers de l’épaisseur 
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de l’échantillon est identifié (Figure II-15). La modélisation de ce gradient permet d’établir la 
condition de température au droit de la face exposée et de la face non exposée dans la zone 
centrale de la plaque. Cette procédure est applicable à chaque instant permettant ainsi de 
reconstituer le signal de température de la face froide au cours d’un essai (Figure II-15). 
 
Figure II-15 : Carte de température suivant l’épaisseur de l’échantillon après  000 s d’essai 
sur une plaque de plâtre de 40 mm. 
Dans cette même zone, le flux thermique moyen est calculé. La zone de calcul ne doit pas être 
endommagée pendant l’essai pour ne pas être influencée par l’ouverture de fissures. La Figure 
I-16 permet de visualiser le flux thermique en fin d’essai. La zone centrale où la température 
de référence est licite est fortement perturbée par l’apparition de fissures. La zone de calcul 
est donc limitée à la partie non altérée de cette zone. L’évolution du flux thermique moyen de 
la zone centrale au cours du temps est ainsi obtenue (Figure II-17). 
 
Figure II-16 :  lux thermique de la face non exposée enregistré à la fin d’un essai de 1 0  
minutes réalisé sur une plaque de 40 mm d’épaisseur. 
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Figure II-17 : Flux thermique moyen au cours du temps pour un essai de 180 minutes réalisé 
sur une plaque de 40 mm. 
La loi de passage entre le flux moyen et la température de référence en face froide est 
ainsi établie (Figure II-18).  
La loi de calage obtenue intègre les effets de couche limite thermique qui se développe 
en proche paroi, mais également la variation de l’humidité relative compte tenu du matériau à 
caractériser (chaleur latente) et les actions parasites pouvant apparaître entre la face non 
exposée de l’échantillon et la caméra thermique. 
 
Figure II-18 : Loi de passage entre le flux radiatif moyen et la température de référence en 
face froide. 
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Chapitre III Caractérisation des matériaux de base 
Dans cette troisième partie, nous abordons les propriétés des matériaux de départ. 
Dans la continuité des travaux de Nguyen et dans une logique de cohérence, nous avons 
recours au même hémihydrate commercial : plâtre β Extha Iberica. Une caractérisation 
exhaustive à l’échelle de la microstructure est proposée. Additionné d’eau nous mettons en 
évidence ses propriétés principales afin de vérifier la reproductibilité de la composition du 
gypse reconstitué et ainsi fiabiliser les résultats qui suivront. Ces premiers résultats sont 
positionnés par rapport à la littérature. 
Dans une seconde partie, le comportement thermochimique du mélange plâtre-eau 
hydraté est étudié à la micro-échelle. Ce point a déjà été abordé au cours des travaux de 
Nguyen [51]. Cependant, il semble nécessaire d’apporter des compléments, pour s’assurer de 
la représentativité de ce comportement et permettre une description du comportement à la 
macro-échelle, mais également pour compléter notre banque de données dans le but de 
fiabiliser ces méthodologies de caractérisation. Par ailleurs, les résultats proposés dans cette 
partie s’appuient sur un large plan d’expériences en testant l’effet de la vitesse de chauffe 
dans une gamme classique proposée dans la littérature mais également pour des niveaux de 
vitesse de chauffe plus représentatifs de sollicitations incendies d’éléments de structure. Dans 
ce cas, les résultats sont beaucoup plus restreints.  
Pour cette étude, une revue bibliographique est tout d’abord proposée. Elle est centrée 
sur les besoins de l’étude et la nécessité d’aboutir à un modèle de comportement à cette 
échelle de description. Méthodologiquement, nos travaux s’appuient sur des essais 
thermogravimétriques et calorimétriques. Le comportement thermochimique est modélisé par 
un couplage avancement réactionnel-température. L’effet de l’avancement réactionnel est 
représenté par le modèle de Prout Tompkins ou d’Avrami-Erofeev et la loi d’Arrhenius 
représente l’effet de la température. Les cinétiques des différents changements de phases sont 
analysées, modélisées et les résultats sont comparés à ceux de la littérature. 
Dans ce chapitre nous présentons également les résultats de caractérisation du 
comportement du matériau en ayant recours à une technique RMN. Ces travaux ont pour but 
de compléter notre capacité de caractérisation des matériaux minéraux en ayant recours à un 
large éventail de méthodologies expérimentales. Cette partie se compose d’une revue 
bibliographique, de la présentation et de l’analyse de nos résultats. 
III.1 Caractérisation microstructurale 
III.1.1 L’hémihydrate Extha Iberica 
L’analyse granulométrique de l’hémihydrate, Extha Iberica, est présentée sur la Figure 
III-1. Le diamètre moyen, D50, est de 9 µm. La répartition granulométrique est caractérisée par 
trois modes émergents de diamètre moyen 5, 15 et 43 µm. 
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Figure III-1 : Analyse granulométrique de l’hémihydrate. 
Le diffractogramme (Figure III-2) permet d’identifier l’hémihydrate comme phase 
majoritaire. D’autres phases sont également présentes en faible quantité comme la calcite 
(CaCO3), le quartz (SiO2) ou encore la dolomite (CaMg(CO3)2). Ces minéraux sont des 
impuretés fréquemment présentes dans les gisements de gypse et par conséquent dans leurs 
produits de déshydratation. 
 
Figure III-2 : Diffractogramme de l’hémihydrate à température ambiante. HH désigne 
l’hémihydrate. 
Les analyses thermiques sont présentées sur la Figure III-3. Elles mettent en évidence 
le caractère hygroscopique de l’hémihydrate qui peut contenir de l’eau adsorbée à hauteur de 
1 %. 
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La signature thermique observée est typique d’un hémihydrate β. En effet, on observe 
une perte de masse endothermique entre 75 et 175°C due à la déshydratation de l’hémihydrate 
en anhydrite III et surtout le changement de phases exothermique de l’anhydrite III en 
anhydrite II qui a lieu entre 300 et 400°C [90]. La perte de masse observée entre 550 et 750°C 
est due à la décarbonatation des impuretés en présence. 
 
Figure III-3 : Analyses thermiques de l’hémihydrate réalisées sous air à une vitesse de chauffe 
de 5°C.min-1. 
La composition moyenne de l’hémihydrate est présentée dans le Tableau III-1.  
Tableau III-1 : Composition chimique moyenne de l’hémihydrate. 
  Hémihydrate 
Gypse CaSO4.2H2O  
Hémihydrate CaSO4.0,5H2O 90,0 ± 1,5 
Calcite CaCO3 4,6 ± 0,5 
Quartz SiO2 Trace 
Dolomite  Trace 
 
Des photographies MEB complètent cette analyse (Figure III-4). La taille et la 
morphologie des cristaux observées confirment la nature de l’hémihydrate : β [20]. 
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Figure III-4 : Images MEB de l’hémihydrate. 
III.1.2 Le plâtre pris 
La caractérisation du plâtre pris est réalisée au moyen d’éprouvettes 4 x 4 x 16 cm3 
broyées pour la majorité des analyses. Le taux de gâchage retenu pour l’ensemble de cette 
étude est de 0,65. La masse volumique moyenne est alors de 1100 kg.m-3. 
Le diffractogramme du plâtre pris est représenté sur la Figure III-5. La phase 
majoritaire est le gypse, le quartz est présent en faible proportion. La calcite n’est pas 
identifiable car la position de ses pics de diffractions est confondue avec celle du gypse. 
Aucune trace d’hémihydrate n’est observée, ce qui suggère une hydratation totale. 
 
Figure III-5 : Diffractogramme du plâtre pris (E/P = 0,65). 
La morphologie des cristaux a été observée par MEB (Figure III-6). On observe des 
cristaux aciculaires couramment observés pour le gypse, mais également la présence de 
macles et de cristaux tabulaires. Le diamètre et la longueur des cristaux sont variables.     
Ceux-ci croissent principalement regroupés en faisceau. 
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Figure III-6 : Photographies MEB de plâtre pris (E/P = 0,65) à différents grossissements. 
Les analyses thermogravimétrique et thermodifférentielle permettent d’identifier 
quatre phénomènes thermiques entre 25 et 950°C (Figure III-7) dont trois sont propres au 
gypse. 
Entre 80 et 200°C, on observe deux phénomènes endothermiques successifs 
s’accompagnant de pertes de masse, identifiables par la rupture de pente. Ces phénomènes 
sont liés à la déshydratation du gypse (III-1), en deux étapes réactionnelles (III-2) (III-3). La 
perte de masse globale est de 18,7%, soit une teneur en gypse de 89,5 %. 
 CaSO4. H O   
   CaSO4    H O (III-1) 
 
  CaSO4. H O   
   CaSO4.0,5H O   1,5H   (III-2) 
 
 CaSO4.0,5H O   
   γ CaSO4   0,5H   (III-3) 
 
La réaction exothermique entre 350 et 450°C est due au changement de phases de 
l’anhydrite III en anhydrite II (III-4). 
 γ CaSO4  β CaSO4 (III-4) 
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Entre 600 et 7 0°C , la réaction endothermique observée s’accompagne d’une perte de 
masse. Ces phénomènes sont associés à la décarbonatation de la calcite (III-5). 
 γ CaCO
 
  
  CaO    CO  (III-5) 
 
 
Figure III-7 : Analyses thermogravimétrique et thermodifférentielle du plâtre pris               
(E/P = 0,65) sous air avec une rampe de chauffe de 5°C.min-1. 
Ces changements de phases ont également pu être identifiés par diffraction des rayons 
X thermo-dépendante et sont présentés sur la Figure III-8. Le changement de phases de 
l’anhydrite II en anhydrite I (III-6) a lieu entre 1150 et 1250°C. L’anhydrite I se décompose 
suivant l’équation (III-7) au-delà de 1250°C.  
   CaSO4    CaSO4 (III-6) 
 
 α CaSO4   SO   CaO (III-7) 
 
La composition chimique moyenne du plâtre pris est présentée dans le Tableau III-2.  
Tableau III-2 : Composition chimique moyenne du plâtre gâché à 0,65. 
  Plâtre pris 
Gypse CaSO4.2H2O 89,5 ± 1,0 
Hémihydrate CaSO4.0,5H2O  
Calcite CaCO3 5,0 ± 0,5 
Quartz SiO2 Trace 
Dolomite   
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Figure III-8 : Diffraction des rayons X thermo-dépendante du plâtre pris (E/P = 0,65) à 
température ambiante puis par pas de 50°C entre 50 et 1400°C et par pas de 100 jusqu’à 
1600°C et sa projection en isovaleur. Les flèches indiquent les positions des pics propres aux 
différentes phases. G : gypse, HH : hémihydrate, AIII : anhydrite III et AII : anhydrite II.  
Le suivi massique et thermique du plâtre pris soumis à une élévation de température de 
type incendie (ISO 834) a été réalisée à la micro-échelle par analyses thermiques (Figure 
III-9). L’évolution temporelle de la température de l’échantillon diffère de celle de la courbe 
ISO 834 en début de test. Ceci est du aux limites expérimentales. En fin de test, les évolutions 
thermiques sont semblables. Le fait de travailler dans ces conditions va accélérer le processus 
de déshydratation tout en le décalant vers de plus hautes températures. Tous les phénomènes 
observés par ATG/ATD sont observés, seule la cinétique réactionnelle est modifiée de par la 
modification de la rampe de chauffe appliquée. 
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Figure III-9 : ATG et ATD de plâtre pris soumis à une élévation de température de type ISO 
834.  
Les valeurs d’enthalpie, ΔH, ont été déterminées par DSC (Figure III-10). Le Tableau 
III-3 présente l’ensemble des valeurs mesurées, le formalisme retenu sera l’utilisation du 
signe – pour désigner les réactions endothermiques et le signe + pour les réactions 
exothermiques. L’enthalpie de déshydratation du gypse en anhydrite III a une valeur moyenne 
de -574 ± 19 J.g-1. La déconvolution des aires de ces deux pics permet une estimation de 
l’enthalpie de chacune des réactions successives. Soit pour le passage du gypse à 
l’hémihydrate et pour le passage de l’hémihydrate à l’anhydrite III, des enthalpies de               
-412 ± 19 J.g-1 et de -150 ± 18 J.g-1 sont obtenues respectivement. Pour comparer les valeurs 
d’enthalpie entre elles, il est nécessaire de les ramener à une teneur en gypse de 100 %, soit 
des valeurs de ΔH de 6 7 J.g-1, 458 J.g-1 et 166 J.g-1 pour chacune de ces réactions, ce qui est 
très proche des valeurs théoriques [66, 67]. L’enthalpie de réaction associée au changement de 
phases de l’anhydrite III en anhydrite II est de  0,5 ±  ,7 J.g-1. Cette valeur est comparable à 
celle obtenue par Kontogeorgos et al. [91] lorsqu’elle est ramenée à la teneur en gypse. 
 
Figure III-10 : Mesure DSC à 5°C.min-1 réalisée sur le plâtre pris (E/P = 0,65). 
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Tableau III-3 : Enthalpie de réactions mesurées par DSC pour des masses et des rampes de 
chauffe variables. 
Rampe   (°C) 1 2 5 10 15 20 10 10 10 10 
Masse  (mg) 30 30 30 30 30 30 5 20 50 110 
ΔH       (J.g-1) 
 
         
Réaction (III-1) -574,50 -566,97 -572,23 -552,84 -567,32 -576,64 -569,79 -579,79 -571,39 -577,07 
Réaction (III-2) -450,00 -415,00 -406,01 -393,92 -400,00 -385,95 -444,79 -415,58 -418,35 -426,76 
Réaction (III-3) -140,00 -170,00 -131,47 -138,81 -160,00 -180,38 -160,91 -140,04 -148,60 -173,68 
Réaction (III-4) 
 
20,126 26,54 17,03   21,19 21,21 17,05  
 
L’évolution de la capacité calorifique massique, Cp, du plâtre pris en fonction de la 
température est représentée sur la Figure III-11. On peut noter que le Cp a une valeur 
constante de 1,24 J.K-1.g-1 dans l’intervalle de température 50-70°C. Sur l’intervalle           
220 - 290°C, la capacité calorifique évolue linéairement avec la température de 0,681 à    
0,745 J.K-1.g-1 (III-9). Entre 450 et 4  °C , l’évolution du Cp est également linéaire, et passe 
de 0,629 à 0,776 J.K-1.g-1 (III-10). 
 Cp   1, 4  
 
50   T   70 (III-8) 
 
 Cp   0,0010    T   0,44 1  
 
  0    T     0  (III-9) 
 Cp   0,00  7    T   1,1 0 6  450   T   4   (III-10) 
 
Les valeurs de capacité calorifique mesurées sont comparables à celle de la littérature 
[56, 57, 59]. Pour compléter la description dans l’intervalle de température compris entre 0 et 
500°C, les valeurs de Cp sont calculées à l’aide de la loi d’homogénéisation (III-11), après 
détermination des cinétiques de conversion [51]. 
 Cpmoy  1 α  Cpavant  α Cpaprès (III-11) 
   
Avec α, l’avancement d’une réaction chimique, 
 Cpavant, la capacité calorifique avant le changement de phases 
 Cpaprès, la capacité calorifique après le changement de phases 
 Cpmoy, la capacité calorifique pendant la réaction. 
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Figure III-11 : Valeurs de la capacité calorifique massique en fonction de la température 
calculées à partir de mesures DSC, mesures réalisées sur le plâtre pris (E/P = 0,65). 
III.1.3 Caractérisation par RMN du solide 
La résonnance magnétique nucléaire ou RMN consiste à étudier le comportement de 
l’aimantation de la matière sous l’action de champs magnétiques. Un noyau est observable par 
RMN s’il présente des propriétés magnétiques [92]. 
Du point de vue magnétique, un noyau d'un atome est considéré comme une particule 
physique chargée tournant sur elle-même (Figure III-12). Ce noyau est caractérisé par un 
moment cinétique nucléaire ou spin nucléaire I  et un moment magnétique nucléaire noté    liés 
par la relation (III-12). Un noyau est observable par RMN s’il possède un spin I non nul. 
      γ I  (III-12) 
 
Où, γ est la constante gyromagnétique propre au noyau considéré. 
 
Figure III-12 : Représentation d’un noyau possédant un moment magnétique    non nul. 
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L’évolution du moment cinétique nucléaire est régie par la mécanique quantique. Les 
états de spin d’un noyau sont donc quantifiés. Ils peuvent prendre un nombre fini de valeur 
2I+1. Leurs valeurs étant données par le nombre quantique magnétique de spin, ms. Le proton 
de spin ½, possède donc 2x1/2+1=2 états de spin, ayant pour valeur ½ et -½.  
En absence de champ magnétique extérieur, tous les états de spin possèdent la même 
énergie. Les noyaux sont orientés de manière quelconque. Les états de spin sont dits 
dégénérés. L’application d’un champ magnétique statique externe, B   0, crée une interaction 
entre le moment magnétique nucléaire et le champ magnétique.  
Le moment magnétique et le champ ne sont jamais parfaitement colinéaires, le champ 
exerce donc un couple sur le vecteur    ce qui entraine un mouvement de précession de    
autour de B   0 à une vitesse angulaire de ω0 (III-13) soit une fréquente de rotation ν0 (III-14). 
 ω0   γ B0 
 
(III-13) 
 
 ν0 = γB0/2π 
 
(III-14) 
L’énergie de cette interaction est définie par l’équation (III-15), elle est dépendante de 
l’orientation de    par rapport à B   0.  
 Em   -    . B0      = - m.h.ν0 
 
(III-15) 
 
Où h est la constante de Planck. 
Un noyau de spin I pourra prendre 2I+1 orientations par rapport à la direction de ce champ. Il 
y a levée de dégénérescence. Le moment magnétique du proton pourra s’aligner parallèlement 
au champ (état le plus stable énergétiquement, ms = ½) ou antiparallèlement au champ (Figure 
III-13).  
Figure III-13 : Energies des états de spin ½ en fonction du champ magnétique appliqué. 
Energie 
B0 = 0 B0 > 0 
B0      ΔE = γ ħ B0 
ms = ½ 
 
ms = -½ 
 
ms = ±½ 
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La différence entre ces deux niveaux énergétiques, ΔE   hν0, est très faible (de l’ordre 
de grandeur des ondes radios), la population de chacun de ces états est donc voisine. 
La spectroscopie RMN consiste en l’étude de transitions entre ces niveaux d’énergie. 
A l’échelle de la matière nous ne travaillons pas sur un moment magnétique mais sur 
l’aimantation qui n’est autre que la somme vectorielle des moments magnétiques nucléaires.  
La résonnance représente le passage d’un noyau d’un état énergétique favorable à un 
état énergétique défavorable. Cette transition est induite par l’application ponctuelle d’un 
champ magnétique radiofréquence B1, perpendiculaire à B0 (Figure III-14). Pour qu’il y ait 
résonnance du noyau, la fréquence de B1 appliquée doit être égale à la fréquence de 
précession du noyau : 
 ν1 = ν0 = γB0/2π 
 
(III-16) 
L’arrêt du champ magnétique B1, va permettre le retour à l’équilibre des noyaux. C’est 
ce retour à l’équilibre appelé relaxation ( ree Induction Decay ou  ID en anglais) qui est 
enregistré. Le détecteur reçoit en réalité autant de signaux  ID de fréquences différentes qu’il 
y a de noyaux présentant un environnement différent. Ce signal se prête bien à une analyse de 
type Fourier.  
 
Figure III-14 : Schématisation de l’application d’un champ radiofréquence sur la 
magnétisation macroscopique. a. Magnétisation macroscopique dans un champ magnétique 
B0. b. Application d’une composante magnétique B1 perpendiculaire à B0. c. Arrêt du champ 
radiofréquence induisant la relaxation du système. 
Expérimentalement, ce n’est pas un noyau qui est placé dans un champ magnétique 
mais un ensemble de molécules. Le comportement d’un noyau est donc dépendant de son 
environnement. D’autres interactions vont donc s’ajouter à celle du champ appliquée B   0, 
parmi lesquelles on distingue l’interaction dipolaire, l’interaction quadripolaire, le 
déplacement chimique, … Dans cette étude, seuls le déplacement chimique et l’interaction 
dipolaire seront abordés car les mesures ont été réalisées en RMN 1H.  
a c b 
B0      
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Dans la matière, les noyaux sont entourés d’un nuage électronique qui interagit 
également avec le champ magnétique appliqué. Le champ magnétique effectif perçu par un 
noyau est modifié.  
 Beff   B0 (1  σ)  
 
(III-17) 
 
Où σ est le coefficient d’écrantage. 
La fréquence de résonnance est alors modifiée (III-18). Il existe autant de fréquences 
de résonnance que de noyaux dans un environnement chimique différent. 
 ν0 = γB0(1-σ)/ π 
 
(III-18) 
La constante d’écrantage n’étant pas mesurable, l’échelle de déplacement chimique a 
alors été introduite et est définie par l’équation (III-19). 
 
    
(ν  νref)
ν0
.106 
 
(III-19) 
Où  νref est la fréquence de résonnance d’une référence, 
 ν0 est la fréquence de travail du spectromètre. 
Le nuage électronique n’a pas systématiquement une symétrie sphérique, celui-ci peut 
être déformé en fonction de l’orientation de la molécule dans le champ magnétique. 
L’anisotropie du déplacement chimique s’exprime à travers le tenseur, σ, (III-20), sous sa 
forme diagonalisée. La géométrie de la molécule va conditionner ce tenseur et donc la 
réponse. Un aperçu de l’influence de cette anisotropie est présenté sur la Figure III-15.  
 
     
   0 0
0    0
0 0    
  (III-20) 
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Figure III-15 : Influence de l’anisotropie du déplacement chimique sur le signal RMN.          
a. Symétrie sphérique. b. Symétrie quelconque. c. Symétrie axiale. La composante la plus 
élevée est celle ayant la probabilité la plus importante. 
L’interaction dipolaire a lieu entre deux moments magnétiques nucléaires 
suffisamment proches. D’un point de vue énergie, pour des spins ½, cette interaction se 
traduit par une nouvelle levée de dégénérescence des quatre niveaux de spins considérés. La 
réponse spectrale est présentée sur la Figure III-16. 
Figure III-16 : Effet dipolaire a. sur l’énergie de transition. b. sur un spectre présentant une 
anisotropie, ce résultat est appelé doublet de Pake. 
Les différentes phases de sulfate de calcium stables en conditions ambiantes (Gypse, 
hémihydrate, anhydrite II) ont été étudiées en RMN 1H. La Figure III-17 présente les 
différents spectres. Les spectres du gypse et de l’hémihydrate possèdent trois composantes 
distinctes alors que l’anhydrite II en possède une seule. 
ω0 
a 
b 
σxx = σyy 
 
σxx = σyy = σzz 
 
σxx 
σyy  
σzz 
 
a 
b 
c σzz 
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Chacune de ces phases possède une composante dont le déplacement chimique est 
proche de 0. Ce qui est caractéristique d’eau libre au sein de la structure. Celle-ci peut se 
présenter sous forme liquide ou adsorbée. La largeur et la forme de raies observées pour 
l’anhydrite II suggère la présence de proton sous forme d’eau adsorbée. 
La seconde composante pour le gypse et l’hémihydrate est quant à elle liée à l’eau de 
structure. Les deux composantes sont différentes pour chacune des phases, dépendantes de 
l’environnement. Ces observations sont cohérentes avec les compositions de ces phases.  
 
   
Figure III-17 : Spectres 1H expérimentaux (en bleu) et fittés (en rouge). Les autres courbes 
représentent les fits de chaque composante. a. Plâtre. b. Hémihydrate. c. Anhydrite III.  
Une signature RMN peut donc être attribuée à chacune des trois phases du système 
sulfate de calcium–eau stables à température ambiante et être utilisée pour estimer une 
composition moyenne de mélange. Un exemple de résultats obtenus sur des plaques de plâtre 
sollicitées est présenté sur la Figure III-18. La composition moyenne calculée est confrontée 
aux résultats obtenus par mesures plus conventionnelles (ATG et DRX) dans le Tableau III-4. 
Ces premiers résultats sont prometteurs car cohérent avec les mesures réalisées par techniques 
usuelles. Les différences observées sont liées à la section étudiée qui voient apparaitre un 
gradient de composition comme nous le verrons dans le chapitre V. 
 
 
 
 
Figure III-18 : Spectres 1H expérimentaux (en bleu) et simulés (en rouge) pour deux mélanges 
deux sections de plâtre pris ayant subies un chargement thermique. En (a) mélange de gypse 
et d’hémihydrate en (b) mélange d’hémihydrate et d’anhydrite II. 
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Tableau III-4 : Composition moyenne (%) en phases de sulfate de calcium déterminée par 
RMN et comparée aux résultats obtenus par ATG et DRX combinés. 
 RMN ATG et DRX 
Composé Gypse Hémihydrate Anhydrite Gypse Hémihydrate Anhydrite 
a 73 27 0 77,9 22,1 0 
b 0 18 82 0 26,7 73,3 
 
Les spectres 1H obtenus pour différents taux de gâchage sont représentés sur la Figure 
III-19. Sur l’ensemble des spectres obtenus, on voit apparaitre les trois composantes présentes 
dans le gypse : le doublet de Pake de l’eau de structure ainsi que le pic central correspondant à 
l’eau adsorbée. Le signal de l’eau de structure reste le même indépendamment du taux de 
gâchage alors que l’intensité du pic central croit avec l’augmentation du taux de gâchage et 
donc de la porosité. Cependant, cette évolution n’est pas quantifiable par RMN car ce pic est 
très peu intense et nous nous trouvons alors dans l’erreur de fit. 
 
Figure III-19 : Spectre 1H de plâtre pris pour différents taux de gâchage imposés. 
Ces analyses ont permis de caractériser le matériau de départ et le plâtre pris préparé 
avec un taux de gâchage de 0,65. Les changements de phases cristallines et les propriétés 
thermiques du plâtre ont pu être identifiés sur les intervalles de températures correspondants. 
Les premiers résultats RMN, présentant une signature propre à chaque phase du système, en 
font une technique d’analyse complémentaire susceptible de confirmer les résultats obtenus 
par les techniques d’analyses usuelles. De plus, cette technique est fréquemment utilisée pour 
caractériser le milieu poreux d’échantillons ceux-ci étant saturés en éthanol ou isopropanol. 
Les mesures sont dans cette étude réalisées sans saturation ce qui semble prometteur pour une 
caractérisation future.  
1H (ppm)
-200-175-150-125-100-75-50-250255075100125150175200
0.55
0.65
0.75
1.50
0.40
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III.2 Cinétique de conversion à l’état solide. 
L’étude cinétique d’une réaction permet de traduire de façon mathématique 
l’avancement, α, d’une réaction au cours du temps. La cinétique d’une réaction est l’étude de 
la vitesse de disparition d’un réactif ou d’apparition d’un produit, soit la variation du taux 
d’avancement au cours du temps (dα/dt).  
L’avancement d’une réaction, α, représente le taux de conversion d’un réactif. Il varie 
de 0 à 1 et peut être calculé par le suivi de grandeurs gouvernées par cet avancement. 
L’avancement est exprimé comme une fraction de la totalité de cette mesure. A l’état solide, 
les analyses thermiques sont principalement utilisées pour calculer α. Pour les réactions 
s’accompagnant de variation massique, l’avancement de la réaction s’exprime comme la 
variation relative de la masse au cours du temps (III-21). Pour les réactions s’accompagnant 
d’un dégagement ou d’absorption de chaleur, l’avancement de la réaction s’exprime comme la 
fraction de la variation totale du flux au cours du temps (III-22).  
 
α   
mi   mt
mi   mf
 
 
(III-21) 
 
 
Avec,  mi, la masse au début de la réaction, 
 mf, la masse à la fin de la réaction, 
 mt, la masse au cours de la réation. 
 
α   
1
 
dH
dt dt
tf
ti
 
dH
dt
dt 
t
ti
  
1
 Hti tf
 
dH
dt
dt
t
ti
 
 
(III-22) 
 
Avec,  ti, l’instant ou commence la réaction, 
 tf, l’instant ou se termine la réaction, 
  
  
  
, la variation de flux thermique au cours du temps. 
Un avancement propre à chaque réaction peut ainsi être défini. Pour les réactions ayant 
lieu simultanément, en parallèle ou en chaîne, un avancement global est déterminé.  
Dans le cas du gypse, les analyses thermiques, Figure III-20, mettent en avant quatre 
réactions chimiques, notées comme suit : 
 CaSO4. H 0  
  CaSO4.0,5H O   1,5H 0 (III-23) 
 CaSO4.0,5H 0  
  γ CaSO4   0,5H 0 (III-24) 
 γ CaSO4  β CaSO4 (III-25) 
 CaCO   
  CaO   CO  (III-26) 
   
Les réactions (III-23) et (III-24) étant couplées, un avancement global est défini, pour la 
déshydratation du gypse. La cinétique de transformation du plâtre, sur la plage de 25 – 950°C, 
est donc étudiée par deux réactions couplées et deux réactions indépendantes, soit trois 
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avancements. L’avancement et la cinétique de chacune de ces réactions sont représentés sur la 
Figure III-20. 
 
Figure III-20 : Résultats expérimentaux d’ATG et de DSC avec une rampe de chauffe de 
5°C.min-1 sur la première ligne. La seconde ligne représente l’avancement chimique des 
différentes réactions. La cinétique de ces réactions est représentée sur la troisième ligne. Les 
essais sont réalisés sur du plâtre pris (E/P = 0,65). 
La cinétique chimique est dépendante de plusieurs paramètres que sont l’avancement, 
la température et la pression. En considérant chacune de ces contributions comme étant 
indépendantes, il est alors possible d’exprimer la cinétique de la réaction, dα/dt, par l’équation 
(III-27). 
 dα
dt
   f α    k T    g P  
 
(III-27) 
 
Où, f(α) représente le modèle cinétique de la transformation, 
k(T) est la dépendance thermique, 
g(P) est la dépendance en pression.  
A l’état solide, la dépendance en pression d’une réaction n’est que rarement prise en 
compte, bien que celle-ci puisse jouer un rôle important. Les conditions expérimentales 
peuvent être modifiées de manière à pouvoir négliger ce terme (variation de la quantité de 
matière, travail en système ouvert ou fermé, suppression du gaz réactionnel au fur et à 
(III-23) 
(III-23) 
(III-23) (III-24) 
(III-25) 
(III-26) 
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mesure, …) et ainsi ramener la problématique à un système plus simple où la cinétique n’est 
plus dépendante que de la température et de l’avancement, soit l’équation (III-28). 
 dα
dt
   f α    k T  
 
(III-28) 
 
A la micro-échelle, l’effet de la pression n’est pas identifiable et sa contribution n’est pas 
prise en compte. 
La fonction dépendante de la température est le plus souvent décrite par la loi 
d’Arrhenius qui s’exprime suivant l’équation (III-29) : 
 
k T    A   exp   
Ea
RT
  
 
(III-29) 
 
Où  A est le facteur pré-exponentielle représentant la fréquence à laquelle un 
évènement se produit, ici le changement de phases d’un réactif, 
Ea est l’énergie d’activation, soit l’énergie nécessaire à apporter au système 
pour que cet évènement se produise, 
R est la constante des gaz parfaits, 
T est la température. 
La fonction f(α) est quant à elle spécifique à la réaction étudiée et donc au mécanisme 
réactionnel entrant en jeu. Elle tient compte de deux phénomènes distincts que sont la 
nucléation et la croissance cristalline. Les modèles cinétiques sont élaborés dans des 
conditions isotherme et isobare. Le taux d’avancement s’exprime alors suivant l’équation 
(III-30). 
 dα
dt
   f α    ki 
 
(III-30) 
 
Où ki est la constante cinétique de la réaction à température fixée. Sa dépendance en 
température est représentée par la fonction d’Arrhenius. 
III.2.1 Modèles cinétiques 
Les modèles cinétiques couramment utilisés sont basés sur la considération de deux 
phénomènes : la nucléation et la croissance cristalline. 
La nucléation ou germination est la formation, dans un milieu de structure et de 
composition définies, de germes constituant des centres de développement d’une nouvelle 
structure physique ou chimique. Les impuretés, les dislocations, les imperfections, … au sein 
de cristaux sont propices à la nucléation. Les systèmes étudiés permettent de développer des 
modèles de nucléations en une ou plusieurs étapes. 
Ces germes sont alors libres de croître bien que la croissance cristalline soit restreinte 
et contrôlée par différents paramètres parmi lesquels on distingue la coalescence, l’ingestion 
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de sites de nucléation potentiels, les limites physiques du cristal, les interfaces de croissance 
ou encore la nature du déplacement des espèces au sein du solide.  
Les modèles cinétiques développés intègrent un ou plusieurs de ces paramètres, il 
existe autant de modèles que de combinaisons possibles. Ceux-ci sont généralement 
développés pour des géométries simples de type cubique ou sphérique avant d’être 
généralisés. Dans cette étude, nous présentons uniquement les modèles cinétiques les plus 
utilisés en chimie du solide. Ceux-ci sont présentés dans le Tableau III-5 [93, 94]. 
Tableau III-5 : Descriptions des modèles cinétiques. 
Modèle Notation f(α) 
Modèle de nucléation 
        Loi puissance Pn nα n 1 /n 
        Loi exponentielle E1 Α 
        Avrami-Erofeev An n            α   n 1 /n 
        Prout Tompkins 
        Extension du modèle 
B1 
B1m,n 
α(1-α) 
αm(1 α)n 
 
Modèles de contractions géométriques 
        n=2, 3 Rn n      n 1 /n 
 
Modèle de diffusion 
        1D D1 1/2α 
        2D D2 [ ln 1 α ] 1 
        3D (Jander) D3  / (1 α) / (1 (1 α)1/ )
 1
 
        3D (Ginstling-Brounshtein) D4  / [ 1 α  /  1]
 1
 
 
Modèle de réaction du nème ordre 
n=1,2,3 Fn      n 
 
Modèle général de Sesták - Berggren 
 
 
 
αm(1 α)n[ ln(1 α)]
p
 
 
III.2.2 Modèles de nucléation 
Prenons le cas d’une nucléation en une étape. Si on considère N0 sites de germination 
potentiels, le taux de nucléation, dN/dt, est défini par l’équation (III-31) ou (III-32), modèle 
connu sous le nom de loi de nucléation exponentielle. 
 dN
dt
   kN (N0   N) (III-31) 
 dN
dt
   kN N0 exp(  kN t) (III-32) 
Où  N le nombre de nucléi à l’instant t, 
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 N0 le nombre de potentiels de nucléation présents initialement, 
kN est la constante cinétique de nucléation.  
Si la constante cinétique de nucléation kN est élevée, la nucléation peut être considérée 
comme instantanée. Lorsque t tend vers 0, N tend vers N0 et dN/dt tend vers l’infini. 
Si la constante cinétique de nucléation est au contraire très faible, le terme exp(-kNt) 
tend vers 0 et le taux de nucléation s’exprime selon l’équation (III-33). On admet alors que la 
nucléation évolue linéairement. 
 dN
dt
  kN N0 (III-33) 
Intéressons-nous maintenant aux nucléations multi-étapes. Pour qu’un nucléus soit 
susceptible de croître, il doit posséder une taille critique minimale. Dans le cas contraire, les 
molécules trop petites s’additionnent les unes aux autres pour atteindre la taille critique qui 
permet la croissance des cristaux. La nucléation est multi-étapes si la formation des germes 
est plus lente que la croissance cristalline. La constante cinétique d’addition des molécules, ki, 
est définie. Si n étapes successives sont nécessaires à la formation d’un nucléus et que 
chacune possède la même constante cinétique ki, alors le nombre de nucléi formé au cours du 
temps est défini par l’équation (III-34). Après différentiation, le taux de nucléation s’exprime 
par la loi puissance (III-35). 
 
N   
N0(kit)
n
n 
 (III-34) 
 dN
dt
   Ctn 1 (III-35) 
Où C est une constante, C   
N0(ki)
n
n 
n, 
 n est une constante supérieure à 1, usuellement 2 ou 3. 
III.2.2.1 Modèles basés sur l’ordre de réaction 
Les modèles les plus simples sont similaires à ceux utilisés en cinétique homogène où 
le taux d’avancement est uniquement proportionnel à la concentration des réactifs (III-36), qui 
peut s’exprimer en fonction de l’avancement (III-37). 
 dα
dt
   k [Ai]
pi
i
 (III-36) 
Avec, [Ai], la concentration du réactif i à l’instant t, 
 pi, l’ordre partiel de la réaction défini tel que l’ordre global de la réaction 
p   pii . 
 dα
dt
   k (1 αi)
pi
i
 (III-37) 
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III.2.2.2 Modèles de nucléation et de croissance  
Dans ce contexte, on introduit la notion d’interface réactionnelle ou de front de 
réactions. Si G(x) représente le taux de croissance d’un nucléus, le rayon d’un nucléus formé 
au cours du temps est déterminé par l’équation (III-38).  
 
r t, t0      G x dx
t
t0
 (III-38) 
 
Le volume occupé par un nucléus à un instant t est alors défini par v(t).  
 
 v(t)             
  (III-39) 
 
Avec  σ, la forme du nucléus, 
 λ, le nombre de dimension de croissance. 
 
Le volume total, V(t), occupé par tous les nucléi s’exprime alors par les équations 
suivantes : 
 
V t      v(t)  
dN
dt
 
t   t0
dt0
t
0
 
(III-40) 
 
 
V t      σ    G x dx
t
t0
 
 
 
dN
dt
 
t   t0
dt0
t
0
 
(III-41) 
 
 
Cette équation doit être intégrée pour chaque combinaison de nucléation et de 
croissance existante. Ceci n’étant que rarement possible, différents modèles sont développés. 
 
III.2.2.2.1 Modèles basés sur une loi puissance 
On considère une réaction dont le front réactionnel se propage à vitesse constante de 
manière isotrope et sans paramètre limitant. Le volume d’un nucleus sphérique après un 
temps t est alors défini par l’équation (III-42). L’exposant fait référence aux nombres de 
dimension de croissance, soit 3 pour une sphère, et kt est la dimension du rayon. 
 
 v    4
 
 π(kt)  (III-42) 
 
Dans ces conditions, l’avancement est directement proportionnel au volume du nucleus en 
fonction du temps. Si la nucléation continue d’être effective pendant la période de croissance, 
alors l’avancement réactionnel est défini par l’équation (III-43) ou modèle en loi puissance 
(Pn). Dans cette équation, n représente la puissance de la loi de nucléation et le nombre de 
dimension de croissance. 
 
 α1/n   kt  (III-43) 
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Ce modèle n’a de sens physique que pour les fortes croissances, en particulier au début de 
réactions. 
III.2.2.2.2 Modèle de Avrami-Erofeev 
 Ce modèle est basé sur la prise en compte des phénomènes d’ingestion et de 
coalescence des nucléi. Le nombre de nucléi à un instant t, N1(t), est défini par : 
 
 N1 t    N0  N t   N (t) (III-44) 
  
Avec,  N0, le nombre possible de nucléi, 
  N2(t), le nombre de nucléi ingérés, 
  N(t), le nombre de nucléi impliqué dans la croissance cristalline. 
 
Si l’on substitue le taux de nucléation résultant dans l’équation (III-40), il n’existe pas de 
solution analytique. C’est la raison pour laquelle Avrami et Erofeev ont introduit un 
avancement α’. Celui-ci néglige les effets de coalescence et d’ingestion et est défini par une 
loi puissance. α’ est supérieur à α et est défini par l’équation (III-45). La dépendance de α et 
α’ est établie après intégration de l’équation (III-45) par l’équation (III-46). La substitution de 
α’ par la loi puissance permet finalement d’aboutir à l’expression du modèle d’Avrami-
Erofeev (III-47). 
 
 
dα’  
dα
1 α
 
 
(III-45) 
 
 α’   -ln(1- α) 
 
(III-46) 
 
 [-ln(1-α)]1/n = kt (III-47) 
 
III.2.2.2.3 Modèle autocatalytique 
 L’autocatalyse est un phénomène qui est observé lorsque le produit d’une réaction 
catalyse celle-ci. Une réaction inverse de constante cinétique, kB, se met en place. Le 
processus prend fin lorsque le front réactionnel atteint les limites du matériau ayant réagit ; kT, 
est la constante cinétique de terminaison. Le taux de nucléation est défini par l’équation 
suivante :  
 
 dN
dt
  kNN0   kB kT N 
(III-48) 
 
Si le terme kNN0 du taux de nucléation peut être négligé (kN très petit ou très grand), alors le 
taux de nucléation s’exprime comme suit : 
 dN
dt
    kB kT N 
(III-49) 
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Le taux d’avancement de la réaction est directement proportionnel au nombre de nucléi 
(III-50). Prout et Tompkins ont remarqué sur certaines réactions que la dépendance temporelle 
de l’avancement était sigmoïdale, il existe donc un point d’inflexion (αi, ti) pour lequel le taux 
de nucléation s’annule : kB = kT. Ils ont alors défini la relation (III-51) pour retranscrire ce 
phénomène. La recombinaison des équations (III-49), (III-50) et (III-51) conduit à l’équation 
(III-52). 
 dα
dt
   k  N 
 
(III-50) 
 
 kT   kB
α
αi
 
 
(III-51) 
 
 dα
dt
   k (α  
α 
 αi
) 
 
(III-52) 
 
De plus, Prout et Tompkins font l’hypothèse que le point d’inflexion apparait pour αi = 0,5 ; il 
en découle les lois cinétiques (III-53) et (III-54). 
 
 dα
dt
   k α(1 α) 
 
(III-53) 
 
   
 
   
        (III-54) 
 
III.2.2.3 Modèles de contraction géométrique 
 Ces modèles considèrent une nucléation rapide s’opérant à la surface des cristaux. Le 
taux d’avancement est contrôlé par la propagation du front réactionnel se déplaçant vers le 
centre du cristal. Quelle que soit la forme du cristal, la relation (III-55) est valide si l’on 
considère que la zone de réaction progresse à la même vitesse dans toutes les directions. 
 
 r   r0  kt (III-55) 
 
 Avec  r, le rayon du cristal à un instant t, 
  r0, le rayon initial du cristal, 
  k, la constante cinétique. 
 
Dans le cas d’une configuration géométrique simple : un cube d’arête a, l’avancement 
s’exprime par l’équation (III-56) ou (III-57). De manière plus générale, on définit les modèles 
Rn (III-58), n étant l’indice de représentation des dimensions du système. Si n = 3, on retrouve 
l’équation (III-57) ou modèle de contraction volumique, si n = 2 le modèle décrit est un 
modèle de contraction surfacique. 
 α  
a  (a  kGt)
 
a 
 
 
(III-56) 
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 1 (1 α)
1/   
  kG
a
 t 
 
 
(III-57) 
 
 1 (1 α)1/n   k t 
 
(III-58) 
III.2.2.4 Modèle de diffusion 
 A l’état solide, le front réactionnel peut être contrôlé par la vitesse de diffusion des 
espèces au sein du matériau. Ce phénomène a lieu pour des réactions où la vitesse de diffusion 
est faible devant celle des autres étapes du mécanisme.  
L’approche la plus simple consiste à considérer une zone réactionnelle d’aire constante et un 
taux de conversion décroissant proportionnellement avec l’épaisseur de la couche écran. 
L’avancement décrit par l’équation (III-59) est connu comme la loi parabolique D1. 
 α   (kD t )
1/  
 
(III-59) 
 
III.2.2.5 Modèle de diffusion et de contrôle géométrique 
 Dans ce contexte, on considère des réactions dont la vitesse du front de propagation 
est contrôlée à la fois par la diffusion et par la géométrie des cristaux. L’étude de particules 
sphériques dont la croissance est contrôlée par contraction volumique conduit à l’équation 
(III-60) où x représente l’épaisseur ayant réagi. La réaction étant également contrôlée par 
diffusion, l’épaisseur ayant réagi est aussi définie par la loi parabolique (III-59). La 
substitution de l’épaisseur dans l’équation (III-60) conduit à l’établissement de la relation 
(III-61) ou (III-62). Ce modèle est plus connu sous l’équation de Jander (D3). 
 
1 (1 α)1/    
x
r
 (III-60) 
 
1 (1 α)1/    
(kt)1/ 
r
 (III-61) 
 
(1 (1 α)1/  )
 
  
kt
r 
 
 
(III-62) 
 
Ginstling-Brounshtein ont montré que l’utilisation de la loi parabolique comme 
modèle de diffusion n’était valable que dans certaines conditions. Ils décrivent alors la 
diffusion radiale au sein de sphères par la solution à l’état stationnaire de la première loi de 
Fick : 
 
C(r)   
a C1 b   r    b C  (r   a)
r (b   a)
 (III-63) 
 
Où  C(r) est la concentration en réactifs pour un rayon particulier r, tel que a < r < b, 
  C1 est la concentration de l’espèce diffusante à la surface r = a, 
  C2 est la concentration de l’espèce diffusante à la surface r   b. 
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La réaction est supposée beaucoup plus rapide que la diffusion, C1 ≈ 0. La dérivée de 
l’équation par rapport à r, pour r   a conduit alors à l’équation (III-64) : 
 dC
dr
 r   a   
bC 
a(b a)
 
 
(III-64) 
 
Si b est le rayon de la sphère initiale et x est l’épaisseur ayant réagi où diffuse les espèces, on 
définit a = b-x, ce qui conduit à : 
 dC
dr
   
bC 
x(b x)
 
 
(III-65) 
 
Le taux d’avancement de la surface réactionnelle dx/dt est défini par 
 dx
dt
   
D
f
 
dC
dr
 (III-66) 
Où  D est le coefficient de diffusion,  
 f est une constante du matériau. 
 
Après intégration de l’équation (III-66), x est substitué dans l’expression (III-60) ce qui 
permet d’obtenir les expressions du modèle D4. 
 dx
dt
   k
b
(bx x )
 (III-67) 
 
1   
 
 
α   (1 α)      kt 
 
(III-68) 
 
Si l’on considère non plus des sphères mais des particules cylindriques où la diffusion 
est supposée radiale, le modèle bidimensionnel de la contraction géométrique peut être décrit 
par : 
 x   R (1   1 α 1   ) 
 
(III-69) 
 
La littérature présente rarement le modèle de Jander bidimensionnel. Le modèle le 
plus retenu est celui de Ginstling-Brounshtein s’appuyant sur la loi de  ick. Pour un cylindre, 
la diffusion radiale peut s’exprimer comme suit : 
 
C(r)   
C1ln b/r    C ln(r/a)
ln(b/a)
 (III-70) 
 
  
Où  C(r) est la concentration en réactif pour un rayon particulier r, tel que a < r < b, 
  C1 est la concentration de l’espèce diffusante à la surface r   a, 
  C2 est la concentration de l’espèce diffusante à la surface r   b. 
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La suite du développement est identique à celui réalisé pour des particules sphériques 
et conduit aux équations de diffusion bidimensionnelle. 
 dα
dt
   
k
ln(1 α)
 
 
(III-71) 
 
   ln(1 α) 1 n    kt 
 
(III-72)  
 
III.2.2.6 Modèle général 
Sestak et Berggren ont développé un modèle mathématique permettant de représenter 
tous les modèles en une seule expression (III-73). 
 
 g α    αm(1 α)n[ ln(1 α)]
p
 
 
(III-73) 
 
Ces modèles sont fréquemment répartis selon trois familles, représentatives de la 
signature de l’avancement : les fonctions croissantes, les fonctions décroissantes et les 
fonctions sigmoïdales. 
Lorsque différentes étapes cinétiques sont nécessaires à la description de la cinétique 
globale, celle-ci s’exprime alors comme la somme de chacune de ces étapes (III-74). 
 
dα
dt
    i
dαi
dt
 
j
i   1
  i ki T  fi(αi)
j
i   1
 
 
(III-74) 
 
Où j est le nombre d’étapes cinétiques,  i et αi sont respectivement le poids relatif et 
l’avancement de chaque réaction. 
Le nombre d’étapes du mécanisme réactionnel peut être différent du nombre d’étapes 
cinétiques. En effet, il est important de comprendre qu’une étude cinétique ne retranscrit pas 
systématiquement l’ensemble des mécanismes réactionnels. Cette paramétrisation permet 
essentiellement de retranscrire mathématiquement l’ensemble des étapes cinétiques 
nécessaires à une bonne estimation de la cinétique globale et ainsi de modéliser les différents 
évènements entrant en jeu. 
Pour étudier la cinétique globale d’une réaction, il convient donc d’estimer le nombre 
d’étapes cinétiques réactionnelles ainsi que le modèle de conversion qui y est associé pour 
pouvoir en déduire les triplets cinétiques propres à chacune de ces étapes                                
{A (s-1), Ea (J.mol-1), f(α)}. 
L’analyse cinétique est une méthode complexe qui est très controversée, en particulier 
lorsque cette étude n’est réalisée qu’à partir d’une mesure unique. Afin de fiabiliser la 
cinétique à l’état solide, un ensemble de recommandations a été mis en place par l’ICTAC 
(International Confederation for Thermal Analysis and Calorimetry) [95]. En particulier, une 
étude cinétique doit être basée sur un ensemble de mesures réalisées dans des conditions 
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différentes et combiner un ensemble de méthodes analytiques. Malgré ces recommandations, 
les études [96] montrent que pour un même jeu de données, il existe autant de modèles que 
d’expérimentateurs, la seule grandeur comparable reste l’énergie d’activation propre au 
système. 
III.2.3 Travaux existants 
Concernant le gypse, de nombreuses études ont été menées sur sa cinétique de 
déshydratation, mais rares sont celles s’intéressant aux changements de phases de l’anhydrite 
III en anhydrite II. Toutes les études sont réalisées à partir de mesures thermiques : ATG, 
DSC, ATD. 
Les études portant sur la cinétique de déshydratation du gypse sont réalisées avec des 
matériaux de compositions différentes à l’aide de techniques expérimentales diverses. Les 
caractéristiques des principaux travaux sont présentées dans le Tableau III-6.  
Ces travaux soulèvent un problème concernant le mécanisme réactionnel de 
déshydratation. En effet, certains auteurs identifient un mécanisme en une étape (équation 
(III-1)) alors que d’autres identifient un mécanisme en deux étapes (équations (III-2) et 
(III-3)) passant par un intermédiaire réactionnel, l’hémihydrate. Cette divergence proviendrait 
de la présence ou non de pression de vapeur saturante dans la cellule de mesure [97, 98], ce 
qui explique que seuls les travaux réalisés à la microéchelle avec un couvercle percé 
soutiennent cette hypothèse de mécanisme uni-réactionnel. De plus, Kontogeorgos et al. [97] 
précisent que les études cinétiques réalisées dans ces conditions ne sont applicables que pour 
des plâtres de faible perméabilité. 
Quel que soit le mécanisme réactionnel identifié, la cinétique de conversion qui y est 
associée comporte entre deux et quatre étapes distinctes et ce indépendamment du matériau et 
de la technique expérimentale. Afin de ne pas prendre en compte la partie fortement 
dépendante des conditions expérimentales, nous comparons uniquement les résultats obtenus 
pour α compris entre 0,1 et 0,9. Dans cet intervalle, on remarque que la plupart des études 
cinétiques fait intervenir deux étapes, l’une pour α petit et l’autre pour α grand et ce 
indépendamment des modèles cinétiques choisis. 
L’énergie d’activation obtenue pour α < 0,7 est comprise entre 97 et 109 kJ.mol-1, 
seuls les travaux de Fatu [99] présentent des valeurs très supérieures (238). Cette différence 
peut-être attribuée à la technique expérimentale retenue pour effectuer les mesures ou à la 
masse de produit utilisée. Pour α > 0,7 l’énergie d’activation est comprise entre    et          
106 kJ.mol-1. Les valeurs des extrema, 68 kJ.mol-1, pour Nguyen et 117 kJ.mol-1 pour Fatu, 
sont dues au modèle cinétique et à la technique expérimentale retenue respectivement. 
Indépendamment des paramètres, l’énergie d’activation pour α < 0,7 est, dans toutes les 
études, supérieure à celle obtenue pour α > 0,7. La première étape cinétique est plus couteuse 
en énergie que la seconde. Le sens physique des ces deux étapes semble unanime, une 
première étape de nucléation puis de croissance suivi d’une étape de diffusion de molécules 
d’eau au travers du matériau. 
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Les travaux de Nguyen [51] sont à distinguer car contrairement aux autres auteurs, il 
ne travaille pas sur des intervalles d’α distincts. Son modèle cinétique tient compte des 
différents mécanismes réactionnels supposés réels et de la possibilité de leur concomitance 
comme le soulève Strydom et al. [100] pour expliquer les écarts modèles-expériences sur 
certains intervalles. 
La cinétique réactionnelle de la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II est 
rarement étudiée. Récemment, Kontogeorgos et al. [91], dans leurs travaux sur des panneaux 
de plâtre industriels, ont proposé une cinétique en une étape suivant un modèle de type 
Avrami-Erofeev ayant pour triplet cinétique : {48,70.1011, 182500, 
1,7   -   -    -α      /    }. 
Devant la diversité des techniques et des interprétations, une étude paramétrique a été 
entreprise pour mettre en avant les paramètres influents sur la cinétique et leurs effets. 
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Tableau III-6 : Etudes cinétiques de la déshydratation du gypse. 
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III.2.4 Analyse paramétrique 
Les travaux existant identifient différents facteurs pouvant influer sur la cinétique de 
conversion parmi lesquels figurent l’instrumentation retenue, le gaz utilisé, la masse étudiée, 
l’état de la matière, le programme thermique imposé ou encore la pression au sein de la 
cellule de mesure. 
Paulik et al. [102] ont étudié le mécanisme de déshydratation du gypse à travers 
l’influence de la forme des creusets, de la masse et des rampes de chauffe (Figure III-21). 
   
Figure III-21 : Analyse de la déshydratation du gypse. a. Influence de la rampe de chauffe 
pour une nacelle classique et pour une masse de 10 mg (courbes 1 – 5), pour une masse de 
100 mg (courbes 6 – 10). b. Influence de la masse pour une nacelle classique et une rampe de 
chauffe de 1°C.min-1 (courbes 1 – 4), de 10°C.min-1 (courbes 5 – 8). c. Influence de la forme 
de la nacelle sur le signal dm/dt pour une masse de 100 mg et une rampe de chauffe de 
1°C.min-1 (courbes 1 – 5), de 10°C.min-1 (courbes 6 – 10). Les nacelles utilisées sont les 
suivantes, , nacelle multiplet, , nacelle courante, , nacelle courante avec couvercle, 
, nacelle conique, , nacelle de type labyrinthe, [102]. 
 Ils travaillent avec la dérivée du signal de masse par rapport au temps (dm/dt ou DTG 
(differential thermogravimetry)) ce qui permet d’amplifier les différents phénomènes 
observés. L’augmentation de la masse et de la rampe de chauffe élargissent la plage de 
températures réactionnelles, mettant en avant un mécanisme en deux étapes (équations 
(III-23) et (III-24)). A faible masse et faible rampe de chauffe, un seul pic est observé par 
dm/dt. Ce phénomène est attribué aux réactions en chaîne qui se déroulent sur des plages de 
températures de plus en plus proche voire simultanées ce qui peut mener à la superposition 
des deux pics. L’utilisation de différents creusets permet de moduler la condition de pression 
(Figure III-21 c.), la pression de vapeur saturante augmentant avec les creusets suivant la 
a. b. c. 
dm
dt
 
dm
dt
 
dm
dt
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numérotation des courbes. La vapeur d’eau est responsable du décalage des phénomènes 
thermiques. Plus la pression de vapeur saturante augmente, plus les phénomènes se déroulent 
à haute température. La seconde réaction (III-24) est plus sensible que la première (III-23) à la 
présence de vapeur d’eau jusqu’à atteindre une forme limite. 
McAdie [103] a travaillé sur la base d’analyses thermogravimétriques sous pression de 
vapeur d’eau contrôlée en condition isotherme. Pour une condition de température, plus la 
pression de vapeur saturante est élevée plus la déshydratation totale est lente. La seconde 
étape de la déshydratation est plus affectée que la seconde. Ces phénomènes sont en 
adéquation avec ceux observés par Paulik et al. [102]. La Figure III-22 présente la vitesse de 
réaction de chaque réaction (III-23) et (III-24) en fonction de la pression de vapeur saturante. 
La vitesse de réaction de ces étapes diminue avec l’augmentation de la pression de vapeur 
saturante. Pour une température donnée, la pression de vapeur saturante peut totalement 
inhiber une des réactions, c’est le cas observé pour des pressions supérieures à  00 mm d’eau 
soit 1962 Pa à 117,6°C, pour la déshydratation de l’hémihydrate. 
 
Figure III-22 : Taux de conversion des réactions (III-23) et (III-24) en fonction de la pression 
de vapeur d’eau imposée à 117,6°C. 
Les études isothermes et non isothermes menées convergent : plus la pression de vapeur 
saturante augmente, plus la cinétique de déshydratation est ralentie. Chaque étape est affectée 
de manière plus ou moins importante, la seconde étape étant plus sensible que la première à la 
vapeur d’eau. Ceci s’explique par la différence phénoménologique de chacune de ces étapes. 
La première est une réorganisation structurale des entités chimiques, alors que la seconde 
s’apparente à de la diffusion moléculaire. 
Afin d’étudier l’influence de l’état de la matière, des analyses thermogravimétriques 
ont été réalisées sur du plâtre solide et broyé. Les résultats sont présentés sur la Figure III-23. 
Pour une même masse de produit, le comportement sous forme solide et sous forme de poudre 
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sont identiques. Les résultats obtenus sur poudre semblent donc représentatifs de solides de 
petites dimensions et transposables. 
 
Figure III-23 : Analyses thermiques du plâtre pris (E/P = 0,65) sous forme massive et poudre 
de masse respective 21,64 et 21,68 mg. 
Les études cinétiques peuvent être réalisées par l’analyse de grandeurs caractéristiques 
des avancements réactionnels observés. La déshydratation du plâtre est principalement étudiée 
par analyses thermiques telle que l’ATG, l’ATD, la DSC, la DTG (Différentielle 
thermogravimétrique) ou une combinaison de ces techniques. Les grandeurs mesurées par 
chacune de ces techniques pouvant être différentes en fonction de l’instrumentation. Dans 
cette étude, des mesures par DSC et par couplage ATG / ATD ont été réalisées. Les mesures 
de flux thermique en DSC sont réalisées à l’aide de fluxmètres à thermocouples, un en contact 
avec la cellule de mesure de référence et le second en contact avec la cellule de mesure de 
l’échantillon. Les cellules de mesures sont fermées, le tout étant placé dans un four unique. 
Pour les mesures ATG, ATD, les deux cellules de mesures sont placées sur deux fléaux 
différents assurant la mesure de la masse au cours du temps. Chacun de ces fléaux est équipé 
d’un thermocouple permettant le suivi thermique de la référence et de l’échantillon. Le flux 
thermique est calculé par la différence de température entre les deux creusets à laquelle la 
calibration de flux est appliquée. Les nacelles utilisées ne sont pas fermées, ou simplement 
munies d’un couvercle. 
Sur la Figure III-24, des enregistrements réalisés par ATD et DSC sont comparés pour 
différentes rampes de chauffe et une masse donnée. On observe des différences entre les deux 
techniques de mesures. La déshydratation du gypse semble commencer à de plus faibles 
températures en ATD qu’en DSC. De plus, en DSC les deux étapes réactionnelles de 
déshydratation sont découplées en comparaison de celles mesurées en ATG. 
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Figure III-24 : Comparaison des flux thermiques mesurés par DSC et ATD à rampes de 
chauffe fixées et une masse de 30 mg. 
Lors d’un essai incendie normalisé, ISO 834, la vitesse de propagation de la 
température décroit de 330 à 20°C.min-1 pendant les huit premières minutes. Par la suite, 
celle-ci n’excède pas  0 °C.min-1. Afin de prendre en compte ces premières minutes, il est 
nécessaire de réaliser des études à rampes de chauffe supérieures à 20°C.min-1. Les analyses 
thermogravimétriques et thermodifférentielles réalisées à masse constante pour des rampes de 
chauffe comprise entre 1 et 100°C.min-1 sont présentées sur les Figure III-25 et Figure III-26.  
Quelle que soit la rampe de chauffe, les phénomènes thermiques propres au plâtre pris 
sont observables. 
Les temps et température de début et de fin de déshydratation, sont des grandeurs 
caractérisant les protections. Leur évolution en fonction du taux de chauffe imposé est 
représentée sur la Figure III-27. L’augmentation de la rampe de chauffe génère une réaction 
débutant plus rapidement et à une température plus élevée. Celle-ci se termine également plus 
vite et à une température plus élevée. Pour des rampes de chauffe supérieures à 50°C.min-1 le 
temps et la température de début de réaction tendent vers une valeur seuil.  
Si on observe le phénomène de déshydratation, (Figure III-25) on remarque que les 
pentes des pertes de masse évoluent avec la rampe de chauffe. La pente est calculée pour deux 
avancements 0, 5 et 0,  que l’on suppose propre à la réaction (III-23) et à la réaction (III-24) 
respectivement. L’avancement est calculé sur la plage de températures 25 - 300°C. 
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L’évolution des pentes en fonction de la rampe de chauffe imposée est représentée sur la 
Figure III-28. Pour des rampes comprises entre 1 et 20°C.min-1, la pente pour α = 0,25 est 
invariante alors que celle pour α = 0,8, elle, augmente avec la rampe de chauffe, la 
transformation est donc plus lente. Pour des rampes de chauffe plus élevées, l’ensemble de 
ces pentes évolue, mais la rupture de pentes est moins nette car les réactions ont lieu 
simultanément. Les courbes de DTG et d’ATD confirment cette tendance. A haut taux de 
chauffe, il est difficile de distinguer deux contributions au pic obtenu. Il faut également noter 
que plus le taux de chauffe est grand, plus un décalage apparait entre les mesures ATD et 
DTG, jusqu’à une perte de cohérence entre les deux systèmes de mesures. Les variations de 
flux s’observent sur des intervalles de températures beaucoup plus grands que ceux de DTG. 
  
 
Figure III-25 : Influence de la rampe de chauffe sur la perte de masse et sur le flux thermique 
pour une masse de plâtre pris (E/P = 0,65) de 20 ± 1 mg. 
 
Figure III-26 : Influence de la rampe de chauffe sur le signal DTG. 
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Figure III-27 : Evolution du temps et de la température de début et de fin de déshydratation en 
fonction de la rampe de chauffe β. Mesures réalisées à partir des analyses 
thermogravimétriques. 
 
Figure III-28 : Evolution de la pente et de la température associée à un avancement fixé à 0,25 
et 0,8 soit les réactions (III-23) et (III-24) en fonction de la rampe de chauffe imposée. 
(III-23) 
(III-24) 
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Les mesures de masse et de flux sont deux systèmes de mesures indépendants, ce qui 
peut expliquer ce léger décalage pour de faibles taux de chauffe. Ensuite, en ATG / ATD, la 
rampe imposée correspond à la température du four et non à la température du matériau. 
Lorsque le matériau se déshydrate, la température de celui-ci reste constante jusqu’à la fin de 
la réaction. A de hautes rampes de chauffe, à la fin de la réaction, la différence de température 
entre le matériau et le four est telle que le matériau ne peut pas physiquement atteindre la 
température du four de façon instantanée, d’où l’élargissement du pic endothermique observé. 
La transformation AIII  AII exothermique est quant à elle uniquement observée par 
mesure de flux thermique. Au vue des résultats, les mesures de flux ne semblent pas 
influencées par le taux de chauffe, bien qu’au-delà de 20°C.min-1, le signal soit perturbé par la 
déshydratation du gypse. 
III.2.5 Résultats 
L’étude cinétique est réalisée en suivant les recommandations de l’ICTAC. Des 
analyses isothermes et non isothermes sont réalisées par mesure ATG et DSC. 
Les données sont traitées par réaction chimique indépendante. Pour chacune de ces 
réactions l’avancement et la cinétique de transformation sont calculés d’après les grandeurs 
expérimentales. 
Dans un premier temps, nous travaillons avec les méthodes isoconversionnelles qui 
permettent d’estimer l’énergie d’activation et le nombre d’étapes cinétiques de la réaction 
sans connaître le mécanisme réactionnel. Ces méthodes reposent sur la supposition que pour 
un avancement fixé il existe une énergie d’activation effective notée Eaα. Il existe de 
nombreuses méthodes isoconversionnelles. Dans ces travaux, nous utilisons les méthodes de 
Friedman et de Flynn-Owaza-Wall (FOW).  
La méthode de  riedman est le résultat de l’application du logarithme népérien à l’équation 
(III-28), elle est définie par l’équation (III-75). Eaα peut être déterminée par la pente de la 
droite obtenue pour différentes rampes de chauffe. 
 
ln  
dα
dt
   
Ea
α
RT
 ln(kf α   
 
(III-75) 
 
La méthode de FOW est quant à elle basée sur l’intégration de l’équation (III-28), sachant que 
T(t)   βt, on obtient (III-76). 
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p x    
exp( x)
x 
 
α
 
 
p(x) peut être approximée par p(x) ≈ exp (-1,051 x   5,  0) , ce qui permet d’obtenir 
l’équation (III-77). De même que précédemment, Eaα peut être déterminée par la pente de la 
droite obtenue pour différentes rampes de chauffe. 
 
ln β   
Ea
α
RT
 C (III-77) 
 Eaα est calculée par chacune de ces méthodes sur l’intervalle 0,05 – 0,95. La 
dispersion des valeurs de l’énergie d’activation en fonction de α est alors étudiée, celle-ci 
permet de mettre en avant le nombre d’étape cinétique à considérer. Si la différence entre les 
valeurs minimale et maximale est supérieure à 20 - 30 % de la valeur moyenne alors la 
réaction n’a pas lieu en une étape unique. Les valeurs d’énergie d’activation effective 
obtenues servent de référence pour l’utilisation de la méthode « model-fitting » qui consiste à 
ajuster un triplet cinétique par étape sur l’ensemble des mesures.  
III.2.5.1 Déshydratation du gypse 
L’étude cinétique de la déshydratation du gypse est réalisée à partir des données ATG 
et des données DSC enregistrées. 
III.2.5.1.1 Etude à partir des données ATG 
Les ATG ont été réalisées pour des rampes de chauffe comprises entre 1 et  
100°C.min-1. Pour chacune de ces rampes, l’avancement et le taux d’avancement réactionnel 
ont été calculés, permettant de construire les Figure III-29 et Figure III-30. 
 
Figure III-29 : Détermination de l’énergie d’activation pour un avancement imposé par la 
méthode de Friedman. Chaque symbole correspond à une rampe de chauffe. Chaque couleur 
est représentative d’un avancement imposé. 
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Figure III-30 : Détermination de l’énergie d’activation pour un avancement imposé par la 
méthode de FOW. Chaque symbole correspond à une rampe de chauffe. Chaque couleur est 
représentative d’un avancement imposé. 
Pour chaque avancement, l’énergie d’activation effective peut être calculée par 
régression linéaire en utilisant les équations (III-75) et (III-77) pour les méthodes de Friedman 
et de FOW respectivement. Bien que la régression linéaire réalisée sur ces données soit 
satisfaisante, on peut noter que le signal semble se diviser en deux parties : un comportement 
à haute rampe de chauffe et un comportement à faible taux de chauffe. Afin de discerner 
l’influence du taux de chauffe sur la cinétique, une analyse est réalisée pour l’ensemble des 
mesures mais également pour chacune des deux gammes de taux de chauffe (β   10°C.min-1 
et β ≥ 10°C.min-1). 
L’énergie d’activation ainsi que le coefficient de confiance des régressions linéaires 
sont présentés dans le Tableau III-7. Le coefficient de confiance augmente faiblement pour la 
majorité des α considérés en séparant les faibles et les forts taux de chauffe, contrairement à 
l’énergie d’activation qui est fortement dépendante de cette distinction. Les énergies 
d’activation calculées sont représentées sur la Figure III-31. Avec la méthode de Friedman, on 
distingue deux paliers d’énergie d’activation pour les faibles β qui ne se distinguent pas pour 
les autres conditions. Avec la méthode de FOW, on distingue pour les trois cas considérés 
deux niveaux distincts d’énergies d’activation. Cette distinction « faibles taux de chauffe-forts 
taux de chauffe » montre des évolutions de Ea
α en fonction de α globalement similaires mais 
décalées sur l’axe des avancements. Ces résultats suggèrent une représentation sous la forme 
d’une courbe maîtresse et montrent que les réactions apparaissent plus tard à plus faibles taux 
de chauffe. 
Indépendamment de la technique utilisée pour estimer l’énergie d’activation, la 
dispersion des valeurs appuie un mécanisme réactionnel en plusieurs étapes comme le 
laissaient supposer les analyses thermiques. 
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Tableau III-7 : Estimation des énergies d’activation, Ea (kJ.mol-1) et des coefficients de 
confiance, R2, pour le gypse : pour l’ensemble des taux de chauffe, pour les faibles taux de 
chauffe (inférieur à 10°C.min-1) et pour les forts taux de chauffe (supérieur à 10°C.min-1) 
 
Friedman FOW 
 
tout β   10 °C.min-1 β ≥ 10°C.min-1 tout β   10 °C.min-1 β ≥ 10 °C.min-1 
α Ea R2 Ea R2 Ea R2 Ea R2 Ea R2 Ea R2 
0,1 103 0,997 958 0,998 101 0,992 108 0,982 99 0,959 103 0,956 
0,2 96 0,995 100 0,994 85 0,997 111 0,991 99 0,983 116 0,980 
0,3 85 0,984 100 0,990 67 0,993 113 0,994 96 0,996 117 0,995 
0,4 75 0,972 93 0,989 56 0,980 106 0,996 117 0,994 95 0,999 
0,5 66 0,963 85 0,982 48 0,971 102 0,990 117 0,990 88 0,991 
0,6 59 0,955 79 0,971 42 0,973 90 0,980 112 0,998 74 0,983 
0,7 59 0,973 70 0,960 46 0,987 78 0,954 110 0,986 71 0,977 
0,8 60 0,986 57 0,959 53 0,988 84 0,989 89 0,989 72 0,986 
0,9 55 0,987 57 0,970 47 0,988 78 0,990 81 0,983 69 0,991 
 
 
Figure III-31 : Energie d’activation en fonction de l’avancement. Les symboles pleins 
représentent les résultats obtenus en effectuant le calcul sur l’ensemble des rampes de chauffe, 
les symboles vides correspondent aux β   10°C.min-1 et les symboles barrés correspondent 
aux β ≥ 10°C.min-1. 
L’avancement de chaque rampe de chauffe ne permet pas de séparer l’étude sur deux 
plages d’α indépendantes. Différents modèles cinétiques ont été étudiés, les Figure III-32, 
Figure III-33 et Figure III-34 présentent les résultats obtenus avec les meilleurs triplets 
cinétiques d’ajustement {A, Ea, f(α)}pour la modélisation de α et dα/dt pour toutes rampes de 
chauffe confondues, pour les rampes de chauffe inférieures à 10°C.min-1 et pour les rampes de 
chauffe supérieures à 20°C.min-1 respectivement. f(α) retenue est un modèle auto-catalytique. 
Ces modèles supposent deux réactions couplées pouvant s’exprimer par les relations (III-78) 
et (III-79). 
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 α    1α1     α  
 
(III-78) 
 
 dα
dt
    1
dα1
dt
     
dα 
dt
  
 
(III-79) 
 
Où  α, représente l’avancement global de la déshydratation, 
gypse  anhydrite III, 
 α1, représente l’avancement de la première étape réactionnelle,  
gypse   hémihydrate, 
α , re présente l’avancement de la deuxième étape réactionnelle,        
hémihydrate   anhydrite II. 
Ces différents modèles montrent qu’il est nécessaire d’étudier la cinétique 
réactionnelle de déshydratation du plâtre en séparant les faibles taux de chauffe des forts taux 
de chauffe. Le modèle retenu pour l’ensemble des données est en fait très proche de celui 
retenu à faible taux de chauffe. La différence entre les mécanismes provient probablement de 
la vapeur d’eau saturante qui ne s’évacue pas de manière similaire à faible et fort taux de 
chauffe. 
Les valeurs d’énergie d’activation obtenues à faibles rampes de chauffe décrivent bien 
les deux paliers observés par les techniques de Friedman et de FOW avec des valeurs 
cohérentes. Ces valeurs sont par ailleurs proches de celles obtenues par les différents auteurs. 
Les valeurs d’énergie d’activation obtenues à fortes rampes de chauffe sont beaucoup 
plus faibles, tout comme le prédisait les calculs d’énergies d’activation effectives par la 
méthode de Friedman et de FOW. Ces résultats sont très différents de ceux obtenus par 
Kontogeorgos et al.[97]. 
  
Figure III-32 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la transformation du gypse en 
anhydrite III. Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait 
pointillé) avec les triplets cinétiques {1,20E+12, 108772, α1
0,7531(1-α1)
0,3545} et {3,12E+7, 
75340, α2
0,8165(α1-α2)
0,5994} toutes rampes de chauffe confondues. 
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Figure III-33 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la transformation du gypse en 
anhydrite III. Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait 
pointillé) avec les triplets cinétiques {1,21E+12, 108660, α1
0,7365(1-α1)
0,3666} et {3,16E+7, 
75360, α2
0,8204(α1-α2)
0,6044} à rampe de chauffe inférieure à 20°C.min-1. 
  
Figure III-34 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la transformation du gypse en 
anhydrite III. Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait 
pointillé) avec les triplets cinétiques {9,34E+7, 75362, α1
1,6595(1-α1)
0,5572} et {2,44E+3, 
42801, α2
0,5117(α1-α2)
0,4058} à rampe de chauffe supérieure à 20°C.min-1. 
III.2.5.1.2 Etude à partir des données DSC 
Les mesures DSC ont été réalisées pour des rampes de chauffe comprises entre 1 et 
15°C.min-1. L’évolution de l’énergie d’activation effective calculée par les méthodes de FOW 
et de Friedman est présentée sur la Figure III-35. Comme pour les mesures réalisées par ATG, 
la dispersion des valeurs suppose un mécanisme en plusieurs étapes réactionnelles. Ces 
mesures laissent penser à un modèle en deux étapes. 
Caractérisation des matériaux de base 
115 
 
 
Figure III-35 : Energie d’activation de la déshydratation du gypse en fonction de 
l’avancement de la réaction α déterminée à partir des données DSC à l’aide des méthodes de 
Friedman et de FOW. 
Le modèle cinétique retenu est un modèle autocatalytique avec deux réactions 
couplées, comme pour les mesures ATG. Les résultats obtenus sont présentés sur la Figure 
III-36. Les triplets cinétiques du modèle basé sur les données DSC sont différents de ceux 
obtenus pour le modèle basé sur les données ATG. Ces mesures étant réalisées sur le même 
produit, il apparaît clairement que la technique expérimentale va conditionner le modèle 
cinétique retenu, pour cette réaction chimique. En effet, nous avons pu voir que la complexité 
des phénomènes va générer une différence de réponse (perte de masse-flux thermique) qui 
n’est pas observée pour d’autres phénomènes tel que la décarbonatation. 
  
Figure III-36 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la transformation du gypse en 
anhydrite III. Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait 
pointillé) avec les triplets cinétiques {8,89E+10, 98321, α1
1,5852(1- α1)
0,8570} et {3,38E+9, 
95866, α2
1,2465(α1- α2)
0,4584}. 
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Au vue des applications de ce modèle (modélisation du comportement de panneau de 
gypse soumis à une élévation de température), la cinétique obtenue à partir des données ATG 
est retenue, c’est pourquoi l’étude des données DSC n’est pas plus poussée. La sollicitation 
thermique imposée par une ATG est compatible avec celle à modéliser (température de four 
imposée, rampes de chauffe entre 1 et 100°C.min-1). De plus, la réponse enregistrée n’est pas 
perturbée par d’autres phénomènes, elle est propre à la déshydratation seule. 
III.2.5.2 Transition de phases anhydrite III – anhydrite II 
L’analyse cinétique de la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II a été réalisée 
à partir des mesures DSC. La variation de l’énergie d’activation avec α (Figure III-37) est 
telle que la réaction peut être décrite par une seule étape cinétique. La Figure III-38 présente 
les résultats obtenus pour le triplet cinétique suivant : {4,36E+9, 145940, α0,5883(1-α)1,57}. La 
valeur d’énergie d’activation obtenue est en accord avec les estimations de  riedman et de 
FOW. Cette valeur est plus faible que celle de 182500 J.mol-1 obtenue par Kontogeorgos et al. 
[91]. Cette différence peut être imputable à la différence de matériau étudié. 
 
Figure III-37 : Energie d’activation du changement de phases anhydrite III anhydrite II en 
fonction de l’avancement de la réaction α déterminée à partir des données DSC à l’aide des 
méthodes de Friedman et de FOW. 
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Figure III-38 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la transformation de l’anhydrite III 
en anhydrite II. Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait 
pointillé) avec les triplets cinétiques {8,15E+10, 163716, α0,3896(1-α)1,34307}. 
III.2.5.3 Décarbonatation de la calcite 
La cinétique de décarbonatation de la calcite a été étudiée à l’aide du suivi massique 
réalisé par ATG. L’énergie d’activation n’évolue pas avec l’avancement (Figure III-39), sauf 
pour α < 0,1 correspondant à l’initialisation de la réaction. La décarbonatation a donc lieu en 
une étape réactionnelle. Les Figure III-40 et Figure III-41 présentent la comparaison des 
résultats expérimentaux avec les modèles d’autocatalyse et d’Avrami respectivement. Ces 
deux modèles sont retenus. Les triplets cinétiques déterminés pour un modèle d’autocatalyse 
et d’Avrami-erofeev sont les suivants : {9,53E+7, 192800, α0,3(1-α)0,6184} et {1,17E+8, 
192884, (1-α)(-ln(1-α))0,3592}. On remarque que les valeurs d’énergie d’activation sont 
proches pour les deux modèles et sont en accord avec les valeurs obtenues par les méthodes 
iso-conversionnelles. De plus, contrairement à la déshydratation du plâtre la décarbonatation 
ne semble pas être affectée par la plage des rampes de chauffe. 
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Figure III-39 Energie d’activation de la décarbonatation de la calcite en fonction de 
l’avancement de la réaction α déterminée à partir des données ATG à l’aide des méthodes de 
Friedman et de FOW. 
  
Figure III-40 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la décarbonatation de la calcite. 
Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait pointillé) avec 
les triplets cinétiques {9,53E+7, 192800, α0,3(1-α)0,6184}. 
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Figure III-41 : Evolution de l’avancement α des réactions et de la vitesse d’avancement des 
réactions dα/dt en fonction de la température. Analyse de la décarbonatation de la calcite. 
Comparaison des résultats expérimentaux (trait plein) et de modélisation (trait pointillé) avec 
les triplets cinétiques {,17E+8, 192884, (1-α)(-ln(1-α))0,3592}. 
III.3 Conclusion 
Une caractérisation des principales propriétés microstructurales de l’hémihydrate de 
départ et du plâtre pris préparé (E/P = 0,65) a été mise en œuvre par des techniques variées. 
Les propriétés thermiques du plâtre ont été étudiées en particulier. Nous nous sommes 
notamment attachés à l’identification des cinétiques de conversion chimique. Ces dernières 
pouvant être utilisées pour décrire le comportement du matériau à l’échelle microscopique. La 
Figure III-42 présente les changements de phases identifiés pour le plâtre pris étudié, ainsi que 
leur plage de températures effective et la cinétique qui leur est associée. 
Pour chaque grandeur caractéristique mesurable, P, une mesure est réalisable 
facilement avant, Pavant, et après, Paprès, changement de phases. Sur les intervalles réactionnels, 
ces grandeurs ne sont pas toujours mesurables mais elles peuvent être estimées en utilisant la 
cinétique de conversion établie. En effet, celle-ci permet de calculer une valeur moyenne, 
Pmoy, via la loi d’homogénéisation (III-80) [51]. 
 Pmoy    α Paprès    1 α  Paprès (III-80) 
 
Les grandeurs caractéristiques du plâtre pris mesurées à la micro-échelle sont 
présentées dans le Tableau III-8, sur les plages de températures concernées et peuvent dont 
être estimées sur la gamme 25-970°C. L’évolution de l’enthalpie réactionnelle, propre aux 
changements de phases, est quant à elle décrite par le taux d’avancement comme le présente 
l’équation (III-22). Les travaux menés à la micro-échelle ne permettent pas d’identifier 
l’ensemble des paramètres nécessaires à décrire le comportement du plâtre pris. Ces 
propriétés (conductivité thermique, porosité, masse volumique, résistance mécanique, 
perméabilité…) sont caractérisées sur des éprouvettes de plus grandes tailles dans le chapitre 
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suivant. Par la suite, nous allons au cours de la présentation des résultats nous attacher à 
démontrer la représentativité de ce modèle simple d’homogénéisation à plus grande échelle. 
 
 
Figure III-42 : Changements de phases et cinétiques chimiques associés pour le plâtre pris 
étudié en fonction de la température. 
Tableau III-8 : Récapitulatif des grandeurs propres au plâtre pris déterminées à la micro-
échelle. Les cellules grisées représentent les intervalles de températures associés à un 
changement de phases. 
Température (°C) 20-80 80-250 250-350 350-450 450-650 650-850 >850 
ΔM (%) 100  81,3  81  78,5 
Cp (J.K-1.g-1) 1,24  0,0010    T   0,44 1   0,00  7   T   1,1 0 6    
ΔH (J.g-1)  -574  20,5    
 
80 0 120 160 250 350 450 650 850 
Température (°C) 
CaCO3  CaO + CO2 
{9,53E+7, 192800, α0,3(1-α)0,6184} 
 
CaSO4.0,5H20  γ-CaSO4 + 0,5H20 
{3,16E+7, 75360, α2
0,8204(α1-α2)
0,6044}, β    0 
{2,44E+3, 42801, α2
0,5117(α1-α2)
0,4058}, β ≥  0 
 
γ-CaSO4  β-CaSO4 
{8,15E+10, 163716, α0,3896(1-α)1,34307} 
 
CaSO4.2H20  CaSO4.0,5H20 + 1,5H20 
{1,21E+12, 108660, α1
0,7365(1- α1)
0,3666}, β    0 
{9,34E+7, 75362, α1
1,6595(1- α1)
0,5572}, β ≥  0 
 
CaSO4.2H20  γ-CaSO4 + 2H20 
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Chapitre IV Comportement du plâtre pris à échelles 
intermédiaires 
Le moteur de cette quatrième partie est d’étudier la représentativité du comportement 
thermochimique décrit à la micro-échelle à des échelles représentatives du matériau (échelle 
mésoscopique) allant jusqu’à un produit manufacturé ou un élément de structure (échelle 
macroscopique). Celle-ci sera véritablement abordée au chapitre suivant. Dans les modèles 
proposés au chapitre III, la notion de confinement est abordée sur le plan énergétique au 
travers de l’énergie d’activation. Cependant, à la taille d’un poreux représentatif, ces modèles 
sont-ils suffisants ? 
Même si en présence d’un matériau homogène, assez perméable, cette application est 
limitante, on distingue dans ce chapitre un aspect méthodologique qui au-delà des matériaux à 
base de sulfate de calcium doit pouvoir être repris. Les effets d’échelles dans le cas de 
matériaux à base de gypse sont abordés en introduisant des échantillons cylindriques de 8 mm 
de diamètre et de 10 mm de hauteur sollicités en conditions isothermes et de façon quasi-
isotrope. De par les dimensions retenues et l’organisation cristalline, le retrait-gonflement 
n’est pas empêché et le matériau est quasi-exempt de fissures. Par ailleurs ce choix de 
dimensions limite la mise en place de gradient structural et de composition après sollicitation 
thermique. Enfin, ce choix offre la possibilité d’une large identification d’indicateurs 
d’endommagement dans une logique thermique, hydrique, chimique, structurale et mécanique 
(THCSM).  
Un complément à cette investigation est donné via un aspect géométrie et la seconde 
échelle introduite apparaît avec des échantillons sphériques de 40 mm de diamètre. La chauffe 
imposée sur le rayon extérieur est isotrope et isotherme. 
Ces travaux menés à deux échelles dimensionnelles permettent de fiabiliser une 
technique de caractérisation thermogravimétrique. Enfin, même si nos travaux focalisent sur 
un rapport E/P unique, l’influence de ce rapport est abordée par différents travaux réalisés sur 
des éprouvettes traditionnelles parallélépipédiques 4 x 4 x 16 cm3. L’influence du 
comportement thermochimique et microstructural est testée vis-à-vis de la perte de masse, de 
la porosité, de la masse volumique, de la dilatomètrie, de la résistance limite à la compression, 
de la résistance limite à la traction et du module d’Young lorsqu’il peut être identifié 
correctement. 
IV.1 Etude du comportement dilatométrique du plâtre à la 
méso-échelle 
Un système de suivi discontinu des variations dimensionnelles a été développé, 
permettant de coupler le suivi de la masse, des déformations volumiques, de la densité, de la 
porosité, de la résistance mécanique et du module d’Young en fonction de la température. 
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Pour cela, des cylindres de hauteur moyenne, h = 10 mm, et de diamètre moyen, Ø = 8 mm, 
sont utilisés. Les échantillons sont étudiés par série de cinq dont un est instrumenté d’un 
thermocouple afin de déterminer la température représentative du matériau. 
Les échantillons sont mesurés et pesés avant d’être introduits dans le four 
préalablement chauffé à la température, T, choisie. La durée du traitement thermique a été 
fixée à 1 heure ce qui permet comme on peut le voir sur la Figure IV-1 d’atteindre une 
stabilisation thermique au cœur des échantillons. 
 
Figure IV-1 : Suivi thermique au cœur d’échantillons cylindriques de plâtre pris (Ø = 8 mm,  
h   10 mm) soumis à une chauffe isotherme d’une durée d’une heure. 
IV.1.1 Masse 
La variation massique des échantillons à la sortie du four et après refroidissement en 
fonction de la température est représentée sur la Figure IV-2. 
Pour les mesures réalisées à la sortie du four, on observe une perte de masse de 18,5 % 
entre 100 et 150°C, due à la déshydratation du gypse, suivie d’une stabilisation massique, puis 
d’une seconde perte de masse de  , 7 %, entre 500 et 650°C, attribuée à la décarbonatation de 
la calcite. Enfin, le signal de masse se stabilise à nouveau. Pour l’ensemble des résultats, la 
perte de masse en condition isotherme pour une durée d’une heure est comparable à celle 
obtenue pour des analyses thermogravimétriques sur poudre réalisées avec une rampe de 
chauffe comprise entre 0,5 et 3°C.min-1. On peut apparenter l’ensemble des tests isothermes à 
une analyse thermogravimétrique sur poudre réalisée avec une rampe de chauffe de 1°C.min-1. 
On note tout de même des aléas de mesures dans la gamme de températures allant de 100 à 
150°C. En effet, nous nous trouvons ici dans la gamme de températures de déshydratation du 
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gypse conduisant aux transformations en hémihydrate puis en anhydrite III. Ces réactions 
étant très sensibles aux conditions expérimentales, le fait de laisser une minute de plus un 
échantillon ou d’attendre entre la sortie du four et la pesée peut jouer sur la prise ou la perte 
de masse. 
L’étude réalisée après refroidissement présente, comme à chaud, une perte de masse 
entre 100 et 150°C mais de 14,2 % seulement. La perte de masse conserve cette valeur 
jusqu’à une température de  75°C  puis celle-ci décroit jusqu’à 400°C où elle atteint comme 
précédemment une valeur de 19 %. Au-delà de cette température, le comportement est 
identique à celui observé à chaud. 
 
Figure IV-2 : Evolution relative de la perte de masse de cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm, 
h= 10 mm) soumis de manière isotrope à une condition isotherme de température fixée. 
L’ensemble de ces mesures illustre le phénomène de reprise de masse attribué à la 
réhydratation de l’anhydrite III en hémihydrate. 
En effet, si l’on compare les pertes de masse sur la plage de températures 100 – 150°C, 
on remarque que celles observées à froid sont toujours moins importantes que celles à chaud. 
De plus, le palier à 85,8 % entre 150 et 275°C représente 76,7 % de la perte de masse globale 
due au départ des molécules d’eau, ce qui est très proche de la valeur de 75 % qui est la valeur 
théorique lorsque nous sommes en présence d’hémihydrate uniquement. Cet écart étant en 
grande partie dû à la non considération de l’eau adsorbée. Cette reprise a pu être caractérisée 
sur poudre (Figure IV-3 et Figure IV-4), pour des programmes à rampe de chauffe constante 
ayant comme température maximale 250, 500 et 980°C. Le comportement pendant le 
Chapitre IV 
124 
 
refroidissement est identique pour 500 et 980°C. Aucun changement de phases n’a lieu, 
cependant une reprise de masse de 1 à   % est observée, ce qui est due à l’adsorption d’eau, 
détails (c) et (d) sur la Figure IV-4. Pour la température de 250°C, le comportement est 
différent. On observe une reprise de masse en deux étapes, une première exothermique qui est 
due à la transformation de l’anhydrite III en hémihydrate, détail (b) sur la Figure IV-4, qui est 
comprise en 4 et 5 % (ce qui correspond à une reprise entre 21 et 26 % par rapport à la perte 
de masse de l’eau du gypse). Puis une seconde reprise en masse de   % comme 
précédemment due à l’adsorption d’eau, détail (a) sur la Figure IV-4. La reprise en masse est 
liée à la réhydratation de l’anhydrite III en hémihydrate qui a lieu à température ambiante par 
l’absorption de molécules d’eau de l’air environnant. De par la proximité de structures 
cristallographiques (cf chapitre I), l’anhydrite III se réhydrate facilement en hémihydrate en 
présence d’eau. Ce qui n’est pas le cas pour la transformation hémihydrate-gypse car elle 
nécessite plus d’énergie. L’ensemble du signal de reprise est donc dû à la réhydratation de 
l’anhydrite III en hémihydrate principalement.  
 
Figure IV-3 : Suivi thermique et massique de plâtre pris sous forme de poudre sous flux d’air 
humide par ATD / ATG, pour différents programmes thermiques. 
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Figure IV-4 : Evolution de la masse et du flux thermique avec la température pour les 
différents programmes thermiques présentés sur la Figure IV-3. 
De par ce fait, la diminution de la reprise entre 300 et 400°C est directement 
représentative de la quantité d’anhydrite III présente à chaud. En effet, dans cette plage de 
températures, la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II a lieu comme on peut 
l’observer sur les courbes de flux thermiques d’ATD (Figure IV-2), diminuant ainsi la 
proportion d’anhydrite III et par conséquent la reprise en masse. Afin de vérifier cette 
hypothèse, nous avons calculé l’avancement réactionnel du changement de phases de 
l’anhydrite III en anhydrite II via le signal de flux thermique à la micro-échelle à l’aide de 
l’équation (IV-1). L’évolution de la masse moyenne, Δmmoy, entre 250 et 450°C est alors 
calculée en utilisant la loi d’homogénéisation (IV-2). Les pertes de masse avant et après 
transformation, Δmavant et Δmaprès, sont les valeurs expérimentales, soit 85,8 % et 81 % 
respectivement. La masse calculée sur cet intervalle est confrontée aux mesures 
expérimentales sur la Figure IV-5. La cohérence entre les résultats confirme que le signal de 
masse obtenue à froid est représentatif de la cinétique de conversion de l’anhydrite III en 
anhydrite II. 
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(IV-1) 
 
Avec,  ti, l’instant où débute la réaction, 
 tf, l’instant où se termine la réaction, 
  
  
  
, la variation de flux thermique au cours du temps. 
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  mmoy    mavant  1 α     maprèsα (IV-2) 
 
 Avec  Δmavant, la perte de masse effective avant le changement de phases, 
  Δmaprès, la perte de masse effective après le changement de phases. 
 
Figure IV-5 : Modélisation de la reprise en masse pour les échantillons froids en utilisant la 
loi d’homogénéisation (IV-2) et l’avancement réactionnel déterminé à partir du signal de flux 
thermique des analyses à la micro-échelle à la vitesse de 1°C.min-1. 
Affiner le protocole est ici important car les essais à la méso-échelle doivent être 
représentatifs du milieu poreux étudié. Les protocoles mis en œuvre doivent en outre 
permettre la caractérisation et le comportement de ce milieu poreux. 
IV.1.2 Dilatométrie 
Le suivi dilatométrique en température a principalement été réalisé par mesure du 
diamètre des échantillons. Un certain nombre de mesures a pu être réalisé en suivant la 
hauteur et le diamètre. Ceci nécessite un aplanissement des faces afin de s’assurer de leur 
parallélisme.  
D’après les premiers résultats présentés sur la Figure IV-6, on peut raisonnablement 
considérer que la dilatation est isotrope même si des erreurs systématiques sont à noter pour 
les faibles niveaux de chauffe correspondant à de faibles variations dimensionnelles. Ce qui 
justifie d’étudier les variations dimensionnelles en ne suivant qu’une seule dimension : le 
diamètre des échantillons. 
Comportement du plâtre pris à échelles intermédiaires 
127 
 
 
Figure IV-6 : Déformations de la hauteur en fonction des déformations du diamètre pour des 
cylindres de plâtre pris de 8 mm de diamètre et 10 mm de hauteur soumis à une chauffe quasi-
isotrope et isotherme pendant une heure. 
Les résultats obtenus en ne tenant compte que des variations dimensionnelles du 
diamètre sont présentés sur la Figure IV-7. Des variations dimensionnelles significatives sont 
observées malgré une certaine dispersion des mesures au sein d’une même série. Ces écarts 
sont dus aux incertitudes de mesures, qui sont d’autant plus grandes que le temps entre la 
sortie du four et la mesure est important. 
Une dilatation thermique a lieu entre 0 et 100°C, celle-ci correspond à la dilatation du 
gypse. Elle est suivie d’un retrait entre 100 et 150°C qui s’apparente à la transformation du 
gypse en hémihydrate puis anhydrite III. Aucune variation dimensionnelle n’est ensuite 
observée avant 250°C. Le matériau se contracte de manière importante entre 250 et 500°C. Ce 
phénomène est lié à la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II. A partir de 650°C, le 
matériau présente une contraction volumique qui ne cesse de croitre. 
Le suivi dimensionnel du diamètre a également été réalisé à froid. Les résultats sont 
présentés sur la Figure IV-7. Ces résultats ne laissent pas paraître de différences notables entre 
les mesures réalisées à chaud et à froid. 
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Figure IV-7 : Variations dimensionnelles du diamètre de cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm, 
h= 10 mm) soumis à une condition de température isotherme et quasi-isotrope pendant une 
durée de 1 heure. 
Les résultats obtenus à chaud sont comparés aux résultats d’analyses 
thermomécaniques (TMA) rapportés dans la littérature (Figure IV-8). Ces études ont été 
réalisées sur des composés à base de plâtre pris, souvent formulés industriellement, de 
dimensions comparables. Comme nous avons pu le voir dans le chapitre I, malgré la diversité 
des compositions, les comportements observés par TMA sont comparables bien que fortement 
dépendants de la rampe de chauffe imposée et ce jusqu’à des températures de 400°C. A de 
plus hautes températures, le comportement n’est plus uniquement gouverné par celui du 
gypse. Les mesures réalisées de manière discontinue sont en adéquation avec ces résultats. 
Nos résultats s’apparentant à une rampe de chauffe de 1°C.min-1, l’ensemble des phénomènes 
apparait donc à des températures inférieures à celle des mesures TMA. On peut noter une 
dilatation thermique initiale légèrement plus élevée, pour la présente étude, dans cette gamme 
de températures, le coefficient de dilatation thermique obtenu par Féjéan [39] est de 1,5.105 K-
1. 
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Figure IV-8 : Comparaison d’essais dilatométriques réalisés sur des matériaux à base de gypse 
à différentes rampes de chauffe avec un essai de suivi dilatométrique discontinu par palier 
isotherme de 1 heure. 
IV.1.3 Masse volumique 
Le suivi de la masse volumique est réalisé à la sortie du four et après refroidissement 
des échantillons. A chaud, les masses volumiques sont calculées d’après les dimensions 
géométriques alors que les mesures à froid sont obtenues par saturation à l’éthanol et pesée 
solvostatique.  
A chaud, la masse volumique est tout d’abord stable avec une valeur de                  
1085 ± 20 kg.m-3. Puis, elle décroit de 50 à 150°C pour atteindre une valeur de                    
919 ± 14 kg.m-3. La masse volumique se stabilise jusqu’à une température de  50°C  et 
augmente ensuite jusqu’à 450°C. La valeur alors atteinte est de     ± 10 kg.m-3 et ce jusqu’à 
une température de 800°C. La masse volumique ne cesse alors d’augmenter avec la 
température et atteint une valeur de 1290 kg.m-3 à 1000°C. 
A froid, la masse volumique initiale est de 1150 ± 25 kg.m-3. Celle-ci décroit comme 
précédemment jusqu’à une température de 150°C pour atteindre une valeur de                    
1013 ± 7 kg.m-3. On peut discerner une faible augmentation de la masse volumique antre 350 
et 400°C atteignant une valeur de 1025 ± 10 kg.m-3. La masse volumique est alors stable 
jusqu’à  00°C . A de plus hautes températures, elle ne cesse d’augmenter avec la température 
et atteint une valeur de 1670 kg.m-3 pour une température de 1100°C. 
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La différence entre les mesures à chaud et à froid ont plusieurs origines. Dans un 
premier temps, les mesures ne sont pas réalisées avec des techniques similaires ce qui induit 
des écarts de mesure comme nous avons pu le voir dans le chapitre III. Ensuite, la période de 
refroidissement induit certaines variations dans le système, comme notamment la reprise de 
masse entre 100 et 400°C. Cette reprise en masse génère une augmentation de la masse 
volumique dans cette gamme de températures. Les phénomènes ainsi obtenus par les 
différentes méthodes de mesures est représentative des phénomènes réels entrant en jeu. 
Les décroissances de masse volumique observées entre 50 et 150°C sont dues à la 
déshydratation du gypse. Les augmentations apparaissant entre 350 et 450°C sont quant à 
elles liées à la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II.  
 
Figure IV-9 : Evolution de la masse volumique de cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm et         
h = 10 mm) après avoir été chauffés pendant une heure en condition quasi-isotrope et 
isotherme. Les valeurs à chaud sont obtenues par le dimensionnement des échantillons. Les 
valeurs à froid sont calculées après saturation à l’éthanol. 
IV.1.4 Porosité 
En condition isotherme, l’évolution de la porosité moyenne en fonction de la 
température atteinte par le matériau est présentée sur la Figure IV-10. La porosité à 
température ambiante est de 0,512 ± 0,007, ce qui est comparable aux résultats obtenus pour 
un taux de gâchage de 0,65 sur les éprouvettes 4 x 4 x 16 (cf paragraphe IV.3.2) et confirme 
la qualité de la formulation. Celle-ci augmente faiblement jusqu’à 100°C puis de façon plus 
marquée entre 100 et 150°C. Cette évolution est due à la déshydratation du gypse. En effet, le 
système subit une faible contraction thermique tout en se déshydratant. Cette perte d’eau 
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explique l’augmentation de la porosité. Entre 150 et 350°C, la porosité se stabilise autour de 
0,615. Le système est alors en présence d’hémihydrate ou d’anhydrite III ou du mélange de 
ces deux phases. Celles-ci cristallisant dans deux systèmes similaires, il n’y a pas de variation 
volumique des cristaux. A partir de  75°C , la porosité augmente jusqu’à une température de 
425°C où elle se maintient à une valeur de 0,64. Cette augmentation peut être corrélée au 
changement de phases de l’anhydrite III en anhydrite II. L’analyse de la porosité en fonction 
de la température permet de suivre les changements de phases successifs du sulfate de 
calcium. 
Une faible augmentation peut-être notée entre 600 et 750°C avant une diminution 
continue de la porosité jusqu’à une valeur de 0,445 qui est ici la limite expérimentale atteinte 
à 1110°C. 
 
Figure IV-10 : Evolution de la porosité de cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm et h = 10 mm) 
soumis à une condition température isotherme et quasi-isotrope. 
IV.1.5 Contrainte limite à la rupture 
La résistance mécanique résiduelle de cylindres de plâtre pris est mesurée par essai de 
compression. Les résultats sont présentés sur la Figure IV-11 en fonction de la température à 
cœur. Bien qu’un comportement global se dégage de ces résultats, on peut souligner la 
présence de disparité imputable à la technique expérimentale qui est très sensible à la qualité 
d’échantillonnage. 
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A température ambiante, les différents travaux réalisés présentent la porosité comme 
étant le paramètre structurale le plus influent sur les propriétés mécaniques. Les résultats sont 
donc représentés en fonction de la porosité sur la Figure IV-12. A température ambiante et 
pour une porosité de 0,512 la contrainte limite à la rupture en compression mesurée est de 9,1 
MPa. Cette valeur est comparable à celle de la littérature et celle mesurée sur les éprouvettes  
4 x 4 x 16 cm3, voir complément au paragraphe IV.3.3. 
La contrainte limite à la rupture diminue entre 75 et 1 0°C  jusqu’à atteindre un palier 
à 2,1 MPa. Ce comportement est semblable à celui observée dans les travaux de Rahmanian 
[53] jusqu’à une température de 1 0°C . La perte des propriétés mécaniques est donc liée à la 
déshydratation du gypse. De 350 à 450°C, une faible diminution de la contrainte limite à la 
rupture est observée, elle est liée au changement de phases de l’anhydrite III en anhydrite II. 
La résistance se stabilise alors puis diminue jusqu’à 0,65 MPa entre 600 et 750°C. Cette 
dernière a pour origine la décarbonatation de la calcite. A 1100°C, la résistance en 
compression augmente et atteint une valeur de   MPa. Jusqu’à une température de  50°C , 
l’évolution de la contrainte limite à la rupture est contrôlée par l’évolution de la structure 
cristallographique. 
 
Figure IV-11 : Evolution de la contrainte limite à la rupture résiduelle en compression de 
cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm et h = 10 mm) soumis à une condition température 
isotherme et quasi-isotrope. 
L’évolution de la résistance à la rupture en fonction de la porosité présente deux 
comportements distincts. Pour une porosité comprise entre 0,51 et 0,65, la contrainte limite à 
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la rupture décroit linéairement avec l’augmentation de la porosité. Cette décroissance est celle 
observée avec la température. Dans un second temps, la porosité évolue de 0,65 à 0,45, mais 
l’absence de données expérimentales ne permet pas d’établir la loi comportementale. 
Ces résultats mettent en évidence la dépendance de la résistance en compression à la 
microstructure et viennent confirmer les hypothèses du chapitre III. 
 
Figure IV-12 : Evolution de la contrainte limite à la rupture résiduelle en compression de 
cylindres de plâtre pris (Ø = 8 mm et h = 10 mm) soumis à une condition température 
isotherme et quasi-isotrope en fonction de la porosité. Les flèches indiquent l’évolution 
thermique de ces paramètres. 
IV.1.6 Conclusion 
Le gypse lorsqu’il est soumis à une élévation de température se dilate générant ainsi 
une augmentation de la porosité et une diminution de la masse volumique.  
En se déshydratant, le gypse se contracte, tout en laissant des cavités poreuses dues au 
départ de molécules d’eau. Nous sommes donc en présence d’un système présentant une 
augmentation de la porosité et une diminution de la masse volumique et des propriétés 
mécaniques bien que la structure cristalline en présence soit plus dense. Le phénomène 
prépondérant est le départ de molécules d’eau, il n’y a pas de réarrangement structural des 
cristaux.  
L’augmentation de la porosité entre  50  et  75°C  s’accompagnant d’un retrait, 
s’apparente à la transformation de l’anhydrite III en anhydrite II. C’est pourquoi la masse 
volumique n’évolue pas.  
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La décarbonatation ne s’accompagne d’aucun changement notable, certainement due à 
sa faible quantité en présence.  
A des températures supérieures à 700°C, la masse de l’échantillon se stabilise. 
Cependant, bien qu’aucun changement de phases n’ait lieu, on note un retrait important de la 
structure s’accompagnant d’une diminution de la porosité et d’une augmentation de la masse 
volumique. Ces phénomènes indépendants des changements de phases du matériau sont 
responsables de l’altération et à terme de la destruction du matériau. On peut ajouter que le 
matériau obtenu pour des conditions de températures comprises entre 900°C et 1000°C  
devient friable et se désagrège alors que chauffé à plus haute température, celui-ci se densifie 
(1700 kg.m-3), ce qui explique la faible augmentation des propriétés mécaniques. 
En corrélant l’ensemble de ces résultats il apparait distinctement que les mécanismes 
de structuration sont directement liés à la température du matériau et à l’historique thermique 
de l’échantillon. Pour des températures inférieures à 600°C, ils sont entièrement gouvernés 
par les cinétiques de conversion chimiques comme l’illustrent les Figure IV-13, Figure IV-14 
et Figure IV-15. L’évolution de la masse volumique, ρmoy, de la porosité, εmoy, de la contrainte 
limite à la rupture, σCmoy, et probablement du module d’Young, E, même si nous ne sommes 
pas parvenus à établir de données fiables à cette échelle, sont décrites en utilisant les lois 
d’homogénéisation (IV-3), (IV-4), et (IV-5) respectivement. Pour chaque intervalle 
réactionnel, les avancements sont calculés à partir du signal thermogravimétrique et du signal 
de flux thermique d’une analyse thermique à 1°C.min-1 pour la déshydratation et pour la 
transition de phases de l’anhydrite III en anhydrite II respectivement. Les grandeurs sont 
supposées constantes en dehors de ces intervalles. 
Le fait de travailler en condition isotherme pendant une durée d’une heure permet de 
reconstituer une analyse TMA qui aurait une rampe de chauffe effective de 1°C.min-1.  
  moy    avant  1 α     aprèsα 
 
(IV-3) 
 
 Avec  ρavant, la perte de masse effective avant le changement de phases, 
  ρaprès, la perte de masse effective après le changement de phases. 
  moy    avant  1 α     aprèsα (IV-4) 
 
 Avec  εavant, la perte de masse effective avant le changement de phases, 
  εaprès, la perte de masse effective après le changement de phases. 
 σcmoy   σcavant  1 α    σcaprèsα 
 
(IV-5) 
 
 Avec  σCavant, la résistance limite à la rupture en compression avant le changement de 
phases, 
  σCaprès, la résistance limite à la rupture résiduelle en compression après le 
changement de phases. 
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Figure IV-13 : Modélisation de la masse volumique de plâtre pris via l’utilisation de la 
cinétique d’une analyse thermogravimétrique de 1°C.min-1. 
 
Figure IV-14 : Modélisation de la porosité de plâtre pris via l’utilisation de la cinétique d’une 
analyse thermogravimétrique de 1°C.min-1. 
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Figure IV-15 : Modélisation de la résistance limite à la rupture en compression de plâtre pris 
via l’utilisation de la cinétique d’une analyse thermogravimétrique de 1°C.min-1. 
La caractérisation mécanique a mis en avant la dépendance de la contrainte limite à la 
rupture à la microstructure. L’ensemble des grandeurs étudiées peut être représenté en 
fonction de la porosité (Figure IV-16). Chacune de ces propriétés est liée fonctionnellement à 
la porosité. Chaque grandeur peut alors être décrite par deux comportements distincts : un 
premier, comme nous avons pu le voir, lié aux changements cristallographiques et un second 
à plus hautes températures. De plus, il semble que pour un taux de gâchage imposé cette 
dépendance est indépendante de la géométrie et de la taille des éprouvettes (Figure IV-16). Ce 
point sera développé dans la dernière partie de ce chapitre. 
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Figure IV-16 : Evolution de la masse volumique en fonction de la porosité sur des cylindres 
de plâtre pris (Ø = 8 mm et h = 10 mm). Les flèches indiquent l’évolution thermique de ces 
paramètres. 
Afin d’améliorer les mesures de dilatation, le protocole expérimental est en cours 
d’amélioration. Nous proposons de dimensionner le diamètre moyen par la prise de 
photographie d’un profil de cylindre, qui sera marqué afin de considérer le même diamètre 
avant et après sollicitation thermique. Ceci permet en effet de gagner un temps considérable 
sur la période de mesure et également de diminuer les aléas dus à la lecture. Une autre 
alternative consiste à recourir à une méthode optique sans sortir l’échantillon du four ou avoir 
recours à un dilatomètre. Pour ce dernier cas, le compromis à souligner est la petitesse des 
échantillons utilisés en général et le contrôle de la température du matériau qui s’opère à la 
périphérie des échantillons et non au-dedans. De plus, le système de suivi dilatométrique 
discontinu développé, permet de corréler un suivi massique, porosimétrique, mécanique et de 
la masse volumique. L’ensemble de ces résultats montrent distinctement que les mécanismes 
de structuration sont directement liés à la température du matériau et à l’historique thermique 
de celui-ci.  
Enfin, les dimensions retenues pour cette partie du projet sont un bon compromis avec 
le niveau de perméabilité propre du matériau pour ne pas observer d’endommagement par 
fissurations, par craquelures, avec l’augmentation de la température. 
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IV.2 Comportement thermogravimétrique du plâtre pris  
Un banc de mesure thermogravimétrique à plus grande échelle a été développé. Ce 
dispositif expérimental permet un suivi massique et thermique simultané. La dimension des 
échantillons étudiés reste petite devant les dimensions du four ce qui permet d’assurer une 
condition isotherme sur l’ensemble de la surface des échantillons. Les échantillons étudiés 
sont de géométries sphériques où le transfert est isotrope. Afin de pouvoir comparer les 
analyses thermiques à la micro-échelle, à celle réalisées à l’échelle macroscopique, les 
échantillons sont soumis à une rampe de chauffe constante. 
IV.2.1 Etat des sphères 
Les sphères avant chargement thermique ont un diamètre moyen de 40,28 ± 15 mm. 
La masse volumique est de 1173 ± 17 kg.m-3 et la porosité de 0,503 ± 0,005.  
Des photographies de sphères avant et après chargement thermique sont présentées sur 
les Figure IV-17 et Figure IV-18. L’aspect des sphères après refroidissement est dépendant de 
la condition de température finale. Les sphères chauffées jusqu’à une température comprise 
entre 850 et 900°C présentent des fissures après refroidissement, contrairement aux sphères 
chauffées jusqu’à 1000 - 1100°C. Les sphères chauffées à 1100°C présentent également un 
changement de couleur. On observe que les thermocouples ne sont pas précurseurs de rupture, 
les fissurations apparaissent préférentiellement dans les zones de contraintes générées durant 
la prise. C’est la densification du matériau à haute température qui entraine la fermeture des 
fissures. 
Les paramètres caractéristiques des différents essais réalisés sont présentés dans le 
Tableau IV-1. La perte de masse relative finale est indépendante de la température finale et de 
la rampe de chauffe imposée. La contraction volumique, la porosité ainsi que la masse 
volumique ne sont pas liées à la rampe de chauffe, elles évoluent avec la température finale du 
matériau. Les mesures obtenues pour une température finale interne sont en adéquation avec 
celles obtenues sur cylindres.  
Tableau IV-1 : Paramètres caractéristiques moyens mesurés à la fin d’essais 
thermogravimétriques sur sphères (Ø = 40 mm) pour différentes rampes de chauffe. 
Rampe de 
chauffe 
(°C.min-1) 
Température à la 
fin de l’essai 
(°C) 
Perte de 
masse 
relative 
  
 0
 Porosité, ε 
Masse 
volumique 
(kg.m-3) 
1 900 – 905 78,18 -7,40 0,63 ± 0,02 1120 ± 17 
3 1070 – 1100 78,34 -16,36 0,49 ± 0,01 1586 ± 54 
5 
1090 – 1115 + 
1H à 1100°C 
78,22 -19,62 0,43 ± 0,02 1753 ± 50 
7 845 - 860 78,21 -5,11 0,64 ± 0,01 1057 ± 25 
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Figure IV-17 : Photographies de sphères non instrumentées et instrumentées avant (a, b, c) et 
après sollicitation thermique (d, e, f, g) pour une rampe de chauffe de 1°C.min-1 jusqu’à une 
température de 900°C. 
 
 
 
   
 
 
 
 
  
Figure IV-18 : Photographies de sphères non instrumentées et instrumentées avant (a, b, c, d) 
et après sollicitation thermique (e, f, g, h) pour une rampe de chauffe de 3°C.min-1 jusqu’à une 
température de 1000°C. 
 
a 
a 
f e d 
c b 
g 
h g f e 
b c d 
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IV.2.2 Comportement massique 
L’évolution de la masse relative des sphères en fonction du temps est présentée sur la 
Figure IV-19. Les rampes de chauffe indiquées sont les valeurs effectives calculées et non pas 
celles imposées. Indépendamment de la rampe de chauffe imposée, on observe deux pertes de 
masse successives. La première de l’ordre de 1 , 4 % et la seconde de  ,4  % sont associées à 
la déshydratation du gypse et à la décarbonatation de la calcite respectivement. Ces pertes de 
masse sont comparables à celles obtenues par analyse thermogravimétrique à la micro-
échelle. Si l’on représente les variations massiques en fonction de la température du four, 
Figure IV-20, on remarque que les variations massiques apparaissent à plus haute température 
pour les sphères, entre 100 et 400°C, que sur poudre. Il faut néanmoins tenir compte du fait 
que l’évolution massique est représentée en fonction de la température du four et non pas de 
la température du matériau. Les phénomènes observés à la macro-échelle sont similaires à 
ceux de la micro-échelle. Cependant, aucune rupture de pente n’est observée pendant la 
déshydratation du gypse ce qui est probablement du à l’hétérogénéité de la température au 
sein du matériau. 
 
Figure IV-19 : Suivi de la perte de masse de sphères de plâtre pris (Ø = 40 mm) et de 
l’évolution de la température du four au cours d’essais réalisés avec différentes rampes de 
chauffe. 
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Figure IV-20 : Suivi massique de sphères de plâtre pris (Ø = 40 mm) en fonction de la 
température du four pour différentes rampes de chauffe. 
IV.2.3 Comportement thermique 
Le suivi thermique au sein des sphères est assuré par des thermocouples positionnés 
pendant la coulée. Le positionnement des thermocouples est vérifié à la fin de chaque essai. 
Une coupe transversale d’une sphère est présentée sur la Figure IV-21. Les positions 
mesurées sont présentées dans le Tableau IV-2. 
Tableau IV-2 : Position théorique et mesurée des thermocouples au sein de la sphère par 
rapport au centre de la sphère. 
Thermocouples Position théorique (mm) Position relevée (mm) 
1 0 0,52 
2 5 6,44 
3 10 10,53 
4 15 15,91 
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Figure IV-21 : Coupe de sphère dans le plan d’instrumentation. 
Les Figure IV-22, Figure IV-23, Figure IV-24 et Figure IV-25 présentent le suivi 
thermique au sein de sphères soumises à une élévation de température. Les rampes de 
chauffes étudiées sont 1, 3 , 5 et 7°C.min-1. Les rampes de chauffe réelle sont déterminées, à 
partir des courbes température-temps soit 1,01 ; 2,93 ; 4,67 et 6,99°C.min-1. 
Ces figures permettent d’identifier cinq étapes distinctes délimitées par les temps 
caractéristiques t1 à t5 permettant de décrire la propagation de la température au sein de la 
sphère. 
Entre les points t0 et t1, t2 et t3, et t4 et t5 la propagation de la température au sein du 
matériau semble isotrope. Le transfert thermique est quasi-conductif. Sa vitesse de 
propagation est gouvernée par la rampe de chauffe imposée. On remarque toutefois, 
indépendament de la rampe de chauffe, que le comportement initial est légèrement différent. 
Ceci est probablement due à l’inertie thermique du système. 
Entre les instants t1 et t2, le transfert thermique n’est plus uniquement conductif, une 
réaction endothermique, la déshydratation du gypse, se propage de la surface vers le centre de 
la sphère. Cette zone d’étude a été agrandie pour la rampe de chauffe de 1°C.min-1 sur la 
Figure IV-26. On distingue alors deux paliers isothermes représentatifs de chacune des étapes 
de la déshydratation.  
Le premier palier isotherme est observé pour des températures comprises entre 95 et 
105°C, sa température évolue avec la position au sein de la sphère ainsi qu’avec la rampe de 
chauffe imposée. La fin de ce palier est caractéristique de la fin ou de la quasi-totalité de la 
déshydratation du gypse en hémihydrate. Ce palier est suivi d’une augmentation de la 
température qui est d’autant plus rapide que le capteur est proche de la surface.  
Le second palier est ensuite observé au centre de la sphère, pour une température 
avoisinant 160°C. Cette seconde réaction de déshydratation n’est pas toujours observée, mais 
est toujours suggérée par l’appartion d’une rupture de pente du signal de température. 
 
1 
2 
4 
3 
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Figure IV-22 : Suivi massique et thermique simultané au sein de sphères de plâtre pris de 40 
mm de diamètre pour une rampe fixée à 1°C.min-1. La position des capteurs indiquée 
correspond à celle de la consigne. 
 
 
Figure IV-23 : Suivi massique et thermique simultané au sein de sphères de plâtre pris de 40 
mm de diamètre pour une rampe fixée à 3°C.min-1. La position des capteurs indiquée 
correspond à celle de la consigne. 
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Figure IV-24 : Suivi massique et thermique simultané au sein de sphères de plâtre pris de 40 
mm de diamètre pour une rampe fixée à 5°C.min-1. La position des capteurs indiquée 
correspond à celle de la consigne. 
 
Figure IV-25 : Suivi massique et thermique simultané au sein de sphères de plâtre pris de 40 
mm de diamètre pour une rampe fixée à 7°C.min-1. La position des capteurs indiquée 
correspond à celle de la consigne. 
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Figure IV-26 : Agrandissement de la Figure IV-22 entre les points t1 et t2. 
La durée de chacun de ces paliers évolue avec la distance à la surface et la rampe de 
chauffe imposée. Nous considérons la fin du premier palier de déshydratation comme la fin de 
la première étape de déshydratation. La fin du second palier est considérée comme la fin de la 
seconde étape de déshydratation quand celui-ci est présent, dans le cas contraire la rupture de 
pente de la température y est assimilée.  
La Figure IV-27 présente la durée des différentes réactions de la déshydratation 
calculée à différents rayons au sein d’une sphère. La durée de déshydratation globale et du 
changement de phases du gypse en hémihydrate augmente avec la distance mesurée depuis la 
surface contrairement à la durée du changement de phases hémihydrate – anhydrite III qui, 
elle, diminue. L’évolution de la durée étant linéaire avec la distance, une vitesse de 
propagation peut ainsi être attribuée pour chaque rampe de chauffe. Une vitesse négative est 
attribuée pour traduire le ralentissement subit. La différence d’évolution avec la distance 
traduit la nature de chacune des réactions. La première réaction nécessite une énergie 
importante, pour arracher des molécules d’eau et transformer l’arrangement cristallin, 
comparée à la seconde réaction qui ne met en jeu qu’un phénomène diffusif, la durée du palier 
est donc plus longue. 
Les vitesses de propagation des fronts de déshydratation sont présentées sur la Figure 
IV-28. Plus la rampe de chauffe est faible, plus les vitesses de propagations sont faibles. La 
vitesse de propagation du début de déshydratation est plus rapide que celle des fins de palier 
de déshydratation. La durée des différents paliers ralentit la propopagation des différents 
fronts. La vitesse de déshydratation totale augmente avec la rampe de chauffe soulignant la 
nature des différentes réactions entrant en jeu. 
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Figure IV-27 : Durée des différentes étapes de déshydratation pour une sphère de plâtre pris 
de diamètre 40 mm soumise à élévation de température de 3°C.min-1. 
 
 
Figure IV-28 : Vitesse de propagation des fronts de déshydratation (t1, fin de la première et de 
la seconde étape de déshydratation) au sein de la sphère de plâtre pris en fonction de la rampe 
de chauffe. 
Entre les points t3 et t4, un phénomène endothermique se propageant de la surface vers 
le centre de la sphère est observé pour des températures comprises entre 700 et 850°C. Ceci 
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est due à la décarbonatation de la calcite, comme pour la déshydratation. Le régime de 
transfert n’est plus uniquement conductif comme dans le cas précédent.  
IV.2.4 Analyse thermogravimétrique 
L’étude simultanée des comportements massique et thermique permet d’associer les 
pertes de masse aux  phénomènes thermiques. Pour toutes les rampes de chauffe étudiées, la 
perte de masse de la déshydratation du gypse a lieu pour une température interne comprise 
entre 100 et 500°C. La décarbonatation a lieu  pour des températures internes comprises entre 
600 et 900°C. 
A la vue des différentes courbes de température, il semble apparaitre qu’un essai sur 
sphère n’est autre que la somme d’analyses thermogravimétriques à différentes rampes de 
chauffe mais avec néanmoins une condition de blocage au centre. Nous avons observé sur les 
cylindres que la masse était directement liée à la température interne du matériau. Connaissant 
la température interne de la sphère à chaque instant t, il est alors possible d’y associer une 
perte de masse et de reconstituer le signal massique.  
Les signaux de températures permettent à un instant t fixé de déterminer la 
température en tout point du rayon. Le signal de température est supposé linéaire par morceau 
(IV-6) (Figure IV-29). Pour chaque température, T, une perte de masse est associée via les 
analyses thermogravimétriques réalisées à la micro-échelle. Pour cette échelle nous retenons 
des rampes de chauffe de 1 et 10°C.min-1 qui permettent de travailler entre les extrema étudiés 
à la méso-échelle. Les analyses thermogravimétriques sont décomposées par plages de 
températures, représentées par une fonction polynomiale (IV-7). La perte de masse relative du 
système est alors calculée par l’intégration du signal de masse en tout point de la sphère 
(IV-8) et (IV-9). 
 T r    a r   b (IV-6) 
Avec,  r le rayon de la sphère, 
 a et b des constantes. 
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Où k est l’indice correspondant au rayon de la sphère. 
Chapitre IV 
148 
 
 
Figure IV-29 : Distribution de la température au sein d’une sphère de plâtre pris soumise à 
une rampe de chauffe de 7°C.min-1 après 7 00s d’e ssai. 
L’intégration de ces pertes de masse sur l’ensemble de la sphère conduit à l’obtention 
des courbes présentées sur les Figure IV-30, Figure IV-31, Figure IV-32 et Figure IV-33.  
 
Figure IV-30 : Analyse gravimétrique d’une sphère de plâtre pris soumise à un chargement 
thermique de rampe de chauffe 1°C.min-1 (ligne continue). Reconstitution du signal de masse 
par la méthode intégrale via les analyses thermogravimétriques sur poudre pour des rampes de 
chauffe de 1 et 10°C.min-1 (carré et cercle respectivement).  
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Figure IV-31 : Analyse gravimétrique d’une sphère de plâtre pris soumise à un chargement 
thermique de rampe de chauffe 3°C.min-1 (ligne continue). Reconstitution du signal de masse 
par la méthode intégrale via les analyses thermogravimétriques sur poudre pour des rampes de 
chauffe de 1 et 10°C.min-1 (carré et cercle respectivement).  
 
Figure IV-32 : Analyse gravimétrique d’une sphère de plâtre pris soumise à un chargement 
thermique de rampe de chauffe 5°C.min-1 (ligne continue). Reconstitution du signal de masse 
par la méthode intégrale via les analyses thermogravimétriques sur poudre pour des rampes de 
chauffe de 1 et 10°C.min-1 (carré et cercle respectivement).  
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Figure IV-33 : Analyse gravimétrique d’une sphère de plâtre pris soumise à un chargement 
thermique de rampe de chauffe 7°C.min-1 (ligne continue). Reconstitution du signal de masse 
par la méthode intégrale via les analyses thermogravimétriques sur poudre pour des rampes de 
chauffe de 1 et 10°C.min-1 (carré et cercle respectivement).  
Seule l’étude réalisée sur les sphères pour une rampe de chauffe de 1°C.min-1 permet 
la reconstitution du signal de masse via les niveaux de températures. La considération des 
niveaux de températures seuls ne permet donc pas pour des systèmes sphériques d’accéder à 
la perte de masse directement.  
La différence entre les résultats obtenus pour les différentes rampes de chauffe est liée 
aux propriétés de transferts. Pour les sphères chauffées à 1°C.min-1, le gradient thermique 
interne est relativement faible, permettant ainsi un transfert de l’eau vers l’extérieur. 
La courbe calculée à l’aide de l’ATG à 1°C.min-1 permet de reconstruire le signal de 
perte de masse obtenu pour une sphère. Cependant, on voit des divergences apparaître à partir 
de 7200 s. A partir de cet instant, on constate que pour le signal reconstitué la couche 
extérieure dont le rayon compris entre 15 et 20 mm est déshydratée ; seule la partie centrale 
contient encore de l’eau. Le décalage entre la courbe expérimentale et intégrale apparaît alors. 
Les molécules d’eau libérées pendant la déshydratation se propagent alors difficilement du 
centre de la sphère vers l’extérieur, ralentissant ainsi le transfert de masse. Cependant, l’écart 
est faible car les gradients thermiques le sont aussi au sein de la sphère. 
Pour l’ensemble des courbes intégrales, un changement de pente du signal intégral 
peut être observé. Celui-ci correspond toujours à la déshydratation de la couche extérieure de 
la sphère. Le signal intégral est donc gouverné dans sa première partie par la déshydratation 
de l’extérieur de la sphère et dans sa seconde partie par la déshydratation de l’intérieur de la 
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sphère. Pour toutes les rampes de chauffe, la dégradation des sphères s’opère en deux zones 
distinctes. 
De plus, si la température interne n’est calculée qu’à partir des données enregistrées au 
sein de la sphère, on voit que la première partie de l’intégrale est fortement influencée. Ceci 
appuie le fait que les sphères nécessitent d’être instrumentée avec rigueur notamment au 
voisinage de la partie externe, pour pouvoir rendre compte des gradients thermiques dans 
cette zone de transition et d’échange. 
IV.2.1 Conclusion 
Le choix d’une géométrie sphérique s’impose logiquement dans le contexte d’une 
caractérisation à la méso-échelle en conditions isotropes. Cependant, pour les dimensions 
retenues (diamètre de 40 mm), des mécanismes de transferts sont déjà très présents 
notamment de masse et d’endommagement mécanique comme le montre les résultats 
présentés. Cette géométrie particulière impose une condition de confinement que l’on 
retrouve dans des éléments de structure sollicités sur toute leur surface tels que les poteaux. 
Celle-ci semble donc adaptée à la caractérisation à échelle réduite de leur comportement. 
Néanmoins, le test reste compliqué à mettre en œuvre. Pour la réalisation de sphères et leur 
instrumentation notamment un compromis rhéologique est à trouver pour la mise en œuvre et 
ce d’autant plus que l’éprouvette est petite comme c’est le cas ici afin que le milieu poreux 
soit bien représenté tant en limitant les mécanismes de transferts et d’endommagement pour 
faciliter le traitement des données. 
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IV.3 Caractérisation méso-macro à l’état solide. Influence du 
taux de gâchage E/P 
Dans cette dernière partie, nous regroupons les données mises en évidence à l’état 
solide pour le rapport E/P cible de 0,65 mais également en distinguant l’effet du dosage en 
eau. Les travaux sont réalisés au moyen d’éprouvettes classiques parallélépipédiques              
4 x 4 x 16 cm3 et 10 x 4 x 16 cm3, pour faciliter notamment l’identification de la résistance 
limite en traction et le module d’Young. Ce travail intervient en complément des résultats de 
la littérature où nous avons montré que le choix d’un hémihydrate α ou β conditionne la 
résistance mécanique du produit final par une meilleure cristallinité dans le cas d’un α. 
L’analyse du caractère fonctionnel de la relation (propriétés mécaniques ; porosité) à 
température ambiante montre une bonne continuité du modèle mis en œuvre pour la 
caractérisation d’un mélange à base d’un plâtre β par exemple en vue d’extrapoler les données 
pour un mélange à base d’un plâtre α. Au-delà d’une caractérisation à température ambiante et 
en vue d’un test de représentativité à la macro-échelle peut-on avec une relative précision 
recourir à un tel modèle pour prédire les propriétés mécaniques d’un matériau chauffé ; la 
porosité étant un paramètre accessible expérimentalement avec une bonne précision. 
Cependant, on entrevoit rapidement les limites d’une telle démarche, c est-à-dire avec une 
généralisation de l’endommagement du système cristallin. 
IV.3.1 Conductivité thermique 
La conductivité thermique moyenne mesurée à température ambiante au CT-mètre est 
de 0,41 ± 0,02 W.m-1.K-1. Cette valeur est tout à fait cohérente avec celles obtenues dans la 
littérature pour des matériaux à base de gypse préparés à partir d’un hémihydrate β [42, 53-
55, 59]. 
IV.3.2 Porosité et masse volumique 
Les mesures de porosité et de masse volumique en fonction du taux de gâchage sont 
présentées dans le Tableau IV-3. La masse volumique décroît avec l’augmentation du taux de 
gâchage et la porosité croît. Les masses volumiques mesurées par dimensionnement et par 
saturation des éprouvettes sont cohérentes entre elles. Les différences entre ces deux mesures 
sont dues à l’état de surface ou à la présence d’hétérogénéités au sein du matériau. 
Connaissant la masse volumique réelle du matériau, il est alors possible de remonter au taux 
de gâchage réel du matériau. Celui-ci est supérieur à la valeur imposée, ce qui est dû à 
l’incorporation d’air au mélange lors du malaxage du matériau. 
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Tableau IV-3 : Influence du taux de gâchage sur la masse volumique et la porosité à 
température ambiante.  
Taux de gâchage Masse volumique apparente (kg.m-3) Porosité* 
Consigne Réel Mesures géométriques Saturation Saturation 
0,35 0,432 1476 ± 45 1540 ± 35 0,356 ± 0,023 
0,45 0,499 1311 ± 64 1370 ± 76 0,415  ± 0,022 
0,55 0,585 1216 ± 10 1250 ± 10 0,476 ± 0,002 
0,65 0,690 1087 ± 10 1120 ± 26 0,531 ± 0,015 
0,75 0,810 986 ± 16 1010 ± 18 0,575 ± 0,008 
0,95 1,073 854 ± 14 850 ± 19 0,644 ± 0,010 
* Fraction de vide sur le volume total. 
Une éprouvette pour chaque taux de gâchage a été soumise à une élévation de 
température isotherme à 250 ou 500°C, pendant une heure. La masse volumique et la porosité 
résiduelles sont mesurées (Figure IV-34). Quel que soit l’historique thermique de 
l’échantillon, l’évolution de la porosité et de la masse volumique avec le taux de gâchage 
reste la même.  
 
Figure IV-34 : Evolution de la porosité (traits continus sur le graphique) et de la masse 
volumique (traits pointillés sur le graphique) en fonction de la température et du taux de 
gâchage. 
Pour un taux de gâchage fixé, la porosité augmente avec la température. Cette 
augmentation est due à la déshydratation du matériau. Celle-ci est moins conséquente pour les 
éprouvettes ayant un taux de gâchage élevé car la proportion de masse solide est moins 
importante. En effet, l’augmentation de la porosité est liée à la création de vide dans la part 
solide. 
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Pour un taux de gâchage fixé, la masse volumique diminue entre 25 et 250°C, compte 
tenu du mécanisme de déshydratation du gypse. Entre 250 et 500°C, la masse volumique reste 
constante alors que la porosité augmente car le matériaux chauffé à 500°C se contracte 
contrairement à celui-chauffé à 250°C. 
Pour chaque échantillon, la masse volumique mesurée est présentée en fonction de la 
porosité qui y est associée sur la Figure IV-35. Pour chaque température, la masse volumique 
évolue linéairement avec la porosité. Ce comportement valide le fait que les éprouvettes se 
trouvent toutes dans le même état de phase. De plus, malgré que seulement trois niveaux de 
températures aient été testés, on note pour chaque taux de gâchage que l’évolution de la masse 
volumique est logiquement liée à la variation de porosité. Les données obtenues à l’échelle 
mésoscopique pour E/P = 0,65 sont néanmoins ajoutées à ces données. Ainsi cette 
représentation montre l’effet de l’avancement de la déshydratation associée aux changements 
morphologiques du système cristallin si le chargement thermique est suffisant. 
 
Figure IV-35 : Evolution de la masse volumique en fonction de la porosité aux différentes 
températures testées. 
IV.3.3 Comportement mécanique 
Les mesures de porosité et de masse volumique ont été réalisées sur les résidus des 
éprouvettes utilisées pour caractériser le comportement mécanique résiduel. Des essais de 
flexion et de compression résiduels sont réalisés lorsqu’ils sont possibles, sur les échantillons 
après refroidissement. Une illustration des données obtenues au cours des essais de 
compression pour trois niveaux de chauffe est présentée sur la Figure IV-36. Ces courbes 
effort-déplacement montrent que la rupture des matériaux est assimilable à celle d’un 
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matériau fragile. Ce comportement est patent avec les tests de traction indirecte (flexion 
quatre points) pour lesquels une illustration est donnée sur la Figure IV-37. 
 
Figure IV-36 : Caractérisation globale de la rupture en compression d’un mélange de plâtre et 
d’eau (E/P   0,65). Influence de la température. 
 
Figure IV-37 : Caractérisation globale de la rupture en traction indirecte (test de flexion 
quatre points) d’un mélange de plâtre et d’eau (E/P   0,65). 
La Figure IV-38  présente l’évolution des contraintes limites à la rupture mesurées en 
flexion et en compression en fonction du taux de gâchage imposé. A température ambiante, 
les résistances en compression et en flexion sont logiquement plus élevées à faible taux de 
gâchage. La résistance en compression est 2 à 5 fois supérieure à celle mesurée en flexion. 
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Les résultats obtenus sont cohérents avec ceux de la littérature en ayant recours à un 
hémihydrate β. La Figure IV-39 présente l’évolution du module d’Young en fonction du taux 
de gâchage. Celui-ci décroit lorsque le taux de gâchage augmente. Ces mêmes résultats sont 
représentés sur la Figure IV-40 en fonction de la porosité mesurée sur ces échantillons. Les 
résultats présentés en fonction de la porosité sont cohérents avec ceux présentés par [18, 19, 
38, 39]. 
 
Figure IV-38 : Evolution de la contrainte de rupture en compression et en flexion en fonction 
du taux de gâchage imposé à température ambiante.  
 
Figure IV-39 : Evolution du module d’Young en fonction du taux de gâchage et de la 
température. 
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Figure IV-40 : Evolution de la contrainte de rupture en compression et du module d’Young en 
fonction de la porosité mesurée et du cycle de température imposé à l’échantillon. 
Le comportement du matériau évolue après chauffage. La contrainte limite à la rupture 
en compression et le module d’Young évoluent de la même manière en fonction du taux de 
gâchage : ils décroissent lorsque le taux de gâchage croit. Cependant, pour un taux de gâchage 
fixé, les résistances mécaniques du plâtre sont fortement diminuées. La contrainte limite à la 
rupture diminue jusqu’à  0 % à  50°C  et  0 % à 500°C, il en va de même pour le module 
d’Young. La diminution de ces propriétés avec la température est cohérente avec les travaux 
de Ramanihan [53] et de Cramer [58]. L’ensemble de ces propriétés mécaniques est fortement 
dépendante de la température, cependant, les courbes présentées sur la Figure IV-40 laissent 
penser que le comportement mécanique est gouverné par la porosité indépendamment du taux 
de gâchage pour des températures inférieures à 500°C. 
Enfin, face à la difficulté d’obtenir des données de qualité en traction directe à la 
méso-échelle, nous nous contenterons de l’approcher via l’étude de la contrainte limite de 
rupture en compression (plus facilement accessible) et la réalisation d’essais de traction 
indirecte, en s’appuyant sur les résultats de la littérature présentant un paramètre structurale 
identique telle que la porosité. A porosité fixée, la relation entre la contrainte limite de rupture 
en traction et la contrainte limite de rupture en compression est présentée sur la Figure IV-41. 
Le lien est fonctionnel et quasi-linéaire sur deux parties à température ambiante. La relation 
étant différente à taux de gâchage faible et élevé, mais indifférencié en fonction de la nature 
du plâtre. Pour nos travaux, nous admettons que ce lien reste valide sous chargement 
thermique pour estimer la contrainte de traction.  
Compte tenu des moyens mis en œuvre pour cette caractérisation, on ne distingue pas 
explicitement l’effet de la déshydratation de celui du retrait-gonflement. On s’attend assez 
logiquement à ce que le module d’Young soit également lié à la micro-échelle. 
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Figure IV-41 : Evolution de la contrainte limite à la rupture en flexion en fonction de la 
contrainte limite à la rupture en compression pour différents types de plâtres et taux de 
gâchage. 
IV.3.4 Perméabilité 
Les mesures de perméabilité à l’air ont été réalisées sur des échantillons cylindriques. 
La mesure de la perméabilité a été réalisée à température ambiante sur des éprouvettes de 
référence et sur des éprouvettes ayant subit une élévation de température avec un palier 
thermique de deux heures aux températures d’étude (60,  00, 500, et  00° C). Les éprouvettes 
ayant été chauffées à 200 et 500°C, sont totalement déstructurées et ne permettent pas 
d’effectuer de mesure.  
Le Tableau IV-4 regroupe les valeurs de perméabilité mesurées à différentes 
températures. La perméabilité augmente avec la température. Cette augmentation de la 
perméabilité est liée aux changements cristallins du milieu et à l’évolution du milieu poreux 
alors engendrée. La valeur de perméabilité à température ambiante est comparable aux 
mesures présentées dans la littérature [61, 62, 67]. 
Tableau IV-4 : Mesure de la perméabilité apparente du plâtre pris à différentes températures. 
Température (°C) 25 60 900 
Perméabilité apparente (m2) 2,66.10-14 8,22.10-10 1,61.10-9 
 
Comportement du plâtre pris à échelles intermédiaires 
159 
 
IV.3.5 Conclusion 
La caractérisation du comportement thermomécanique du plâtre pris à l’état solide 
réalisée par techniques conventionnelles permet de confronter les résultats obtenus à ceux de 
la littérature et de valider les mesures réalisées. Le fait de travailler à E/P variable permet une 
description du matériau sur une large gamme de porosité. En effet, tout comme nous l’avons 
observé pour les cylindres, la porosité apparaît comme le paramètre structural de référence : 
l’évolution de la masse volumique, de la contrainte limite à la rupture en compression ou 
encore du module d’Young est liée fonctionnellement à celle de la porosité et ce 
indépendamment des sollicitations thermiques. Ces résultats confirment ceux obtenus à 
l’échelle des cylindres. 
IV.4 Conclusion  
Nous avons pu montrer dans ce chapitre que les modèles thermochimiques développés 
à la micro-échelle peuvent suffire à la description du comportement à l’état solide pour des 
températures inférieures à 600°C dans le cas de sollicitations thermiques isothermes. A la 
méso échelle (représentée par les échantillons cylindriques), aucune altération mécanique 
n’est observée alors que les éprouvettes parallélépipédiques présentent des fissures à hautes 
températures. Les cylindres étudiés permettent par leur dimensionnement d’avoir une 
température homogène quasi-isotrope à tout instant contrairement aux éprouvettes 
parallélépipédiques (qui représente surement déjà la macro-échelle). Ce même problème est 
observé dans le cas de sphères soumises à une élévation de température à rampe de chauffe 
constante. Pour ces configurations plus contraignantes pour le matériau, la cinétique chimique 
décrite à la micro-échelle ne suffit pas à la description du comportement du matériau soumis à 
une sollicitation thermique externe, il est nécessaire d’introduire la notion pression jusqu’alors 
négligeable. 

Comportement à l’échelle macroscopique Caractérisation à l’échelle d’un élément de 
structure soumis à une élévation de température de type incendie 
161 
 
Chapitre V Comportement à l’échelle macroscopique 
Caractérisation à l’échelle d’un élément de structure 
soumis à une élévation de température de type incendie 
Ce chapitre est consacré à l’étude du comportement du matériau à l’échelle 
macroscopique c'est-à-dire représentative d’éléments de structure. Le cas d’un panneau plan 
d’épaisseur constante chauffé sur une face selon le protocole standard ISO   4 est retenu. La 
face non exposée est en contact avec le milieu à protéger. La chauffe est réalisée au moyen du 
four radiatif présenté au chapitre II et l’échantillon est disposé horizontalement.  
La compréhension des phénomènes mis en jeu réside dans l’explicitation des bilans 
énergétiques, massiques et mécaniques, … C’est pourquoi le comportement du matériau est 
décrit selon une démarche thermique, hydrique, chimique, structurale et mécanique par la 
combinaison des différentes mesures mises au point plus ou moins intrusives. L’analyse du 
comportement espace-temps permet de distinguer l’influence de la température vis-à-vis de 
l’avancement des réactions chimiques mais également la vitesse de chauffe et le rôle de la 
micro-échelle. 
Ensuite, dans un contexte incendie, à formulation fixée la notion de protection peut 
être modulée par l’épaisseur du matériau. Dans cette seconde partie nous généralisons les 
résultats de la première partie et montrons le rôle de l’épaisseur d’un point de vue protection. 
V.1 Caractérisation d’une plaque de 40 mm d’épaisseur 
soumise à une condition de température normalisée ISO 834 
V.1.1 Transfert thermique 
Le suivi thermique du système est assuré par le positionnement de capteurs de 
température au voisinage de la face chaude, au sein de la plaque de plâtre et dans la zone de 
convection. Une caméra thermique est également utilisée pour visualiser la face froide en 
cours d’essai. 
V.1.1.1 Au sein de la plaque – zone de conduction 
Le suivi thermique est étudié, au sein de la plaque, grâce à l’implantation de 
thermocouples disposés en son centre à différentes altitudes. La distribution de température 
obtenue pour un essai de 210 minutes et une implantation de thermocouples parallèle aux flux 
thermiques est présentée sur la Figure V-1. Ces résultats sont à rapprocher de ceux obtenus 
par Nguyen [51] pour une implantation de capteurs non plus parallèles mais perpendiculaires 
aux flux thermiques (Figure V-2) ; la durée de l’essai était alors de  40 minutes. Ces deux 
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figures présentent également les signaux de températures enregistrés au voisinage de la face 
chaude. 
Pour ces deux essais, la température du four, au voisinage de la face chaude, retraduit 
globalement la courbe ISO 834, bien que la chauffe soit inférieure notamment en début 
d’essai. De plus, les deux chauffes imposées ne sont pas strictement identiques mais l’écart 
reste inférieur à 5 % tout au long de l’essai montrant ainsi sa reproductibilité. 
Les deux modes d’instrumentation permettent de rendre compte des gradients 
thermiques au sein de la plaque (Figure V-3) et d’en déduire les températures aux faces 
chaude et froide par extrapolation. Pour l’essai présenté sur la Figure V-1, le signal de 
température extrapolé en face chaude devient supérieur au signal enregistré entre la face 
exposée de la plaque et la plaque d’homogénéisation du four. Cette anomalie est due au 
positionnement du capteur de température du four à 75 mm du bord de la plaque et non pas au 
centre. Quelle que soit la technique d’instrumentation retenue, pour certains thermocouples, 
on observe une brusque déviation du signal de température. Ceci laisse à penser, d’une part, 
au possible glissement de thermocouples dans la matrice et, d’autre part, au développement de 
fissures à proximité de ces capteurs. Pour l’essai instrumenté de thermocouples parallèles au 
flux, certains signaux au voisinage de la face chaude présentent des décrochages du signal de 
température suggérant un léger glissement du capteur au sein du matériau modifiant ainsi sa 
position. Pour les essais instrumentés de thermocouples perpendiculaires au flux, après 1h 30 
d’essai, certains capteurs présentent de fortes fluctuations du signal.  
 
Figure V-1 : Distribution de la température au sein d’une plaque de plâtre de 40 mm pour un 
essai de 210 minutes et une implantation de thermocouples parallèle au flux. La position des 
capteurs a pour référence la face froide. 
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Figure V-2 : Distribution de la température au sein d’une plaque de plâtre de 40 mm pour un 
essai de 240 minutes et une implantation de thermocouples perpendiculaire au flux. La 
position des capteurs a pour référence la face froide [51]. 
 
Figure V-3 : Distribution de la température le long de l’épaisseur de la plaque à différents 
instants. 
 
B 
A 
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Malgré ces aléas locaux de mesures qui restent détectables par multiplication des 
capteurs au sein de la plaque, chaque signal enregistré permet d’identifier différents 
phénomènes caractéristiques de la protection, notamment les temps de début et de fin de 
déshydratation. Au voisinage de la face chaude, ces instants caractéristiques sont identifiables 
par les ruptures de pente notées A et B sur la Figure V-2. Au voisinage de la face froide, 
l’effet de l’avancement des réactions du gypse depuis la face exposée vers la face non exposée 
du panneau se distingue très nettement par le blocage de l’élévation de température jusqu’à ce 
que le front de déshydratation parvienne à la face froide. Cette conséquence macroscopique 
est détaillée sur la Figure V-4 par la représentation de la température de la face froide. 
Néanmoins, après 3650 s la température quitte un premier palier à 70°C pour ensuite se 
stabiliser à 90°C. Cette distinction en deux paliers est due à la quantité de gypse et 
d’hémihydrate encore disponibles à mesure de la consommation de la chaleur latente. Cette 
notion est abordée en détail au paragraphe V.1.2.2. 
 
Figure V-4 : Détail de la protection thermique par effet de chaleur latente. Stabilisation de la 
température de face froide pendant la période de déshydratation du panneau. 
Pour l’ensemble des capteurs, les couples (temps caractéristiques ; position entre la 
face froide et la face chaude) pour les points A et B sont présentés sur la Figure V-5. 
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Figure V-5 : Etude du début (a) et de la fin (b) de déshydratation pour les différentes 
positions, dans les deux configurations de mesures. Les signes  et // sont utilisés pour 
désigner l’implantation perpendiculaire ou parallèle des thermocouples. 
Ces courbes soulignent la similarité des signaux indépendamment de la configuration 
de mesures. L’écart entre les mesures est associé aux différences entre les rampes de chauffe. 
La vitesse de propagation du front de déshydratation semble évoluée suivant deux cinétiques 
distinctes, chacune associée à une épaisseur propre. Cette décomposition en deux zones 
linéaires est certainement dictée par le protocole retenu pour la réalisation des essais. En effet, 
la vitesse de propagation du front de déshydratation est, par référence à la micro-échelle, 
conditionnée par le taux de chauffe imposé. Or, avec le banc d’essai utilisé, le début de la 
courbe ISO 834 est réalisé par le dépôt rapide de l’échantillon sur le four préchauffé à 750°C 
qui reprend alors sa chauffe normale, la chauffe imposée en face chaude présente une brusque 
transition. Celle-ci semble se propager dans les premiers millimètres de la plaque, influant 
fortement le taux de chauffe local dans cette épaisseur. La transition détectée à environ 300 s, 
pour le début de la déshydratation (point A), semble conditionnée par le taux de chauffe 
comme tend à le confirmer la Figure V-6. Cette épaisseur représente l’épaisseur minimale 
nécessaire pour atténuer, par consommation de chaleur latente, les sollicitations thermiques 
exercées sur une des faces.  
Les vitesses de propagation du front de déshydratation peuvent être calculées et sont 
présentées dans le Tableau V-1. Cette vitesse dépend de l’altitude au sein de la plaque. Une 
épaisseur limite conditionne cette propagation, elle est de 21 ± 1,5 mm au début et de         
24,3 ± 0,5 mm à la fin. Au voisinage de la face froide, la vitesse est divisée par 2. De plus, la 
vitesse de propagation du début de réaction est d’un ordre de grandeur supérieur à celle de la 
fin de réaction. Ces ralentissements procurent au panneau ses propriétés protectrices.  
 
a b 
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Figure V-6 : Evolution du temps et de la température du début et de la fin de déshydratation 
en fonction de la rampe de chauffe locale. 
Tableau V-1 : Vitesse de propagation (10-6 m.s-1) du début et de la fin de déshydratation en 
fonction de la position et de la configuration expérimentale. La face froide est la référence de 
l’épaisseur. 
 Instrumentation parallèle au flux Instrumentation perpendiculaire au flux 
 Début Fin Début Fin 
Face froide 36,7 4,4 35,1 4,2 
Face chaude 61,8 7,3 65,9 10,2 
 
L’ensemble de ces données a permis de fiabiliser et de valider les protocoles de suivi 
thermique mis en place. Cependant, le positionnement des capteurs en cours d’essai reste un 
point à améliorer. 
V.1.1.2 Zone de convection au droit de la face froide 
La zone de convection est instrumentée de capteurs le long d’un axe perpendiculaire 
au plan de la plaque sur une hauteur de deux mètres. L’évolution de la température et de 
l’humidité relative le long de cet axe en fonction du temps est présentée sur la Figure V-7 ; 
pour chaque altitude, la température et l’humidité retenues correspondent à la valeur moyenne 
calculée sur une période de 2 minutes. 
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Figure V-7 : Evolution de la température (a) et de l’humidité relative (b) au cours du temps 
dans la zone de convection. La position de référence est la face froide de la plaque. Le trait 
gris à 350 s correspond à la mise en place de la canne de mesure de température et d’humidité 
relative. 
Les signaux obtenus sont bruités car perturbés par les flux de chaleur, une tendance 
peut néanmoins être mise en avant.  
Sur la Figure V-7a, on distingue très nettement deux types de signatures en 
température. Pour les capteurs situés en proche paroi et jusqu’à une distance de 161 mm, 
l’évolution de la température au cours du temps est similaire au signal de température en face 
froide. Tandis qu’au loin, la température est beaucoup moins influencée par l’apport de 
chaleur. Pour différents instants au cours de l’essai, la distribution de la température et de 
l’humidité relative depuis la paroi sont présentées sur les Figure V-8a et b. Sur la Figure V-8a, 
on distingue nettement la zone en proche paroi, caractérisée par un fort gradient thermique 
propre à la présence d’une couche limite thermique et une zone au loin où la température tend 
vers une valeur stabilisée. 
  
Figure V-8 : Gradients thermique (a) et hydrique (b) dans la zone de convection à différents 
instants. 
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L’humidité relative est initialement de 60 % dans la pièce. Lorsque la canne 
supportant les capteurs est mise en place, elle diminue à 55 %. Le milieu s’est asséché dans la 
colonne de convection. Pour la sonde située à proximité de la face froide, le signal montre une 
décroissance quasi continue jusqu’à 1700s. Le processus de déshydratation a alors commencé, 
prenant place en face chaude, mais la vapeur d’eau présente n’a pas atteint la face froide. Au-
delà de 1700 s et jusqu’à  000 s, le signal d’humidité relative est stabilisé sur un palier à      
50 %. Durant cette période, le processus de déshydratation de la plaque est en cours et de 
l’eau de structure est libérée sous forme de vapeur. Il semble qu’à partir de 1700 s, la vapeur 
d’eau migre jusqu’en face froide et permet de maintenir le niveau d’humidité relative. 
Ensuite, pendant le second palier de température, l’humidité relative décroît et atteint  0 % à 
la fin du palier, l’apport d’eau par le milieu est fortement diminué car celui-ci se trouve en 
phase hémihydrate. Pour des temps supérieurs à 7800 s, l’humidité relative ne fait que 
décroître, le milieu voit sa température augmenter et s’assèche, il n’y a plus d’apport de 
vapeur d’eau. On se situe à la fin de la déshydratation du matériau. Comme pour la 
température, un gradient se met en place (Figure V-8b). L’intégralité de la colonne de 
convexion s’assèche. 
Tant que la face froide du matériau se trouve sur le palier de chaleur latente                  
(t < 7800 s), le milieu environnant est faiblement affecté.  
V.1.1.3 Carte de température surfacique de la face froide. 
La face non sollicitée de la plaque est visualisée par imagerie infrarouge tout au long 
de l’essai. Ces images permettent de visualiser les transferts thermiques surfaciques 
soulignant notamment l’apparition de fissures, de défauts qui ne sont pas toujours détectables 
à l’œil nu. La Figure V-9 présente l’évolution du flux thermique de la face froide à différents 
instants. On observe un flux radiatif homogène sur l’ensemble de la face froide jusqu’à     
7000 s. Des fissurations apparaissent alors et se propagent de part et d’autre de la plaque. Les 
premières fissures apparaissent vers 7800 s, au centre de la plaque. Néanmoins, le flux reste 
homogène dans les zones non fissurées. Ces images confirment l’hypothèse d’un transfert 
unidirectionnel de la chaleur au sein du matériau en particulier dans la zone non endommagée. 
Dès lors que le matériau est face à la fissuration, ses propriétés en sont modifiées. Ces images 
permettent également de visualiser le positionnement des thermocouples. Certain d’entre eux 
se révèlent être situés au niveau de fissures ce qui explique la dérive des signaux de 
température.  
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Figure V-9 : Evolution du flux thermique radiatif (W.m-2.sr-1) en face froide pour différents 
temps caractéristiques. 
La Figure V-10 représente l’évolution du flux thermique moyen de la face froide au 
centre de la plaque. La courbe noire représente l’évolution du flux au centre de la plaque sans 
distinction particulière alors que la courbe rouge représente l’évolution du flux au centre de la 
plaque dans une zone non endommagée. 
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Figure V-10 : Evolution de la température de face froide et du flux thermique moyen au 
centre de la plaque au cours du temps. Deux zones d’études sont considérées, une présentant 
des fissures et une non altérée. 
Dans un premier temps, les aires traitées ont un flux thermique moyen identique. Les 
signaux se distinguent à partir de 7500 s et divergent au-delà de 7960 s. Cette différence est 
due à la présence de fissures dans l’aire d’étude qui entrainent une augmentation non 
négligeable du flux. La part du flux liée à la présence de fissures est d’autant plus grande que 
les fissures croissent. L’évolution du flux pour la zone non fissurée est similaire à celle de la 
température en face froide calculée. La comparaison des signaux de flux suggèrent donc que 
la zone fissurée ne laisse pas entrevoir de fuites thermiques avant la fin du palier de chaleur 
latente. 
Connaissant le flux thermique moyen et la température de paroi en face froide à 
chaque instant, une loi de passage entre ces grandeurs est construite et ce sans avoir recours à 
la loi d’étalonnage de la caméra. Les images infrarouges peuvent donc être transformées en 
carte de températures surfaciques comme le présente la Figure V-11.  
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Figure V-11 : Cartes de températures surfaciques en face froide pour différents temps 
caractéristiques. 
Ces cartes permettent d’avoir accès directement aux températures moyenne et locale 
du matériau qui sont des grandeurs étudiées pour caractériser la résistance au feu du matériau. 
Cette technique de mesure non intrusive permet d’étudier les hétérogénéités 
surfaciques et la température surfacique.  
V.1.2 Transferts hydrique et chimique 
De par la nature du produit étudié, CaSO4.2H2O ou plâtre pris, le transfert chimique 
conditionne en grande partie le transfert hydrique bien que celui-ci soit modifié initialement 
par l’humidité relative de l’échantillon au début de l’essai et la quantité d’eau pouvant être 
adsorbée à la fin de l’essai et après découpe. Ces deux phénomènes sont tout de même étudiés 
séparément dans un premier temps. 
Chapitre V 
 
172 
 
L’étude des transferts hydrique et chimique est réalisée sur la partie centrale des 
plaques découpées suivant l’épaisseur. Pour les essais réalisés au cours de précédents travaux, 
les plaques sont découpées avec une épaisseur constante de 5 mm, alors que pour ceux 
réalisés au cours de ces travaux, l’épaisseur est réduite à   mm. Les mesures de teneur en eau 
combinaient auparavant des essais de déshydratation à 200°C et des analyses par diffraction 
des rayons X. Aujourd’hui, la mesure de teneur en eau par déshydratation à 200°C est 
remplacée par une analyse thermique. Celle-ci est plus complète : elle permet notamment de 
distinguer la nature de l’eau en présence, d’identifier et de quantifier les différentes réactions 
chimiques prenant place. Sur l’aspect chimique, l’étude sera menée essentiellement sur les 
changements de phases du gypse qui conditionnent fortement les propriétés du plâtre pris en 
condition incendie. 
V.1.2.1 Transfert hydrique 
L’évolution spatiale de la teneur en eau globale, sans distinction de la nature de l’eau 
est présentée sur Figure V-12 pour les différents temps d’exposition étudiés.  
 
Figure V-12 : Distribution de la teneur en eau suivant l’épaisseur de la plaque après différents 
temps d’exposition à une élévation de température de type ISO   4.  
La teneur en eau moyenne du matériau sain est de 19,6 ± 0,2 %. Après un essai de 5 
minutes, la teneur en eau diminue considérablement au niveau de la face exposée : le matériau 
se déshydrate. Ce front de déshydratation se propage de la face chaude (40 mm) vers la face 
froide (0 mm) au cours du temps. Le processus prend place en deux étapes consécutives 
comme permet de le distinguer le palier de teneur en eau à 7,2 % ainsi que la différence entre 
les ruptures de pentes avant et après ce palier. Ce phénomène a déjà été identifié par Mélinge 
et al. [48]. La première étape de déshydratation, pour des teneurs en eau comprises entre 19,6 
Comportement à l’échelle macroscopique Caractérisation à l’échelle d’un élément de 
structure soumis à une élévation de température de type incendie 
173 
 
et 7,  % s’apparente à la déshydratation du gypse en hémihydrate. Le palier à 7,  % est 
caractéristique de la prédominance de l’hémihydrate dans le système. La seconde étape, pour 
des teneurs en eau inférieures à 7,  % s’apparente à un processus de diffusion lié au 
changement de phases de l’hémihydrate en anhydrite III puis anhydrite II. On remarque 
qu’une quantité d’eau résiduelle est toujours mesurée. Celle-ci est due à la présence de vapeur 
d’eau dans les pores qui peut être adsorbée par le système (cf chapitre III). 
D’un point de vue méthodologie, ces résultats soulignent l’importance de l’épaisseur 
de découpe choisie. En effet, un maillage plus fin permet de travailler sur des gradients de 
température plus faibles, diminuant ainsi la différence de teneur en eau au sein de l’épaisseur 
considérée et permettant de mieux découpler les différents mécanismes entrant en jeu. 
Néanmoins, une épaisseur minimale de 3 mm est retenue afin de pouvoir réaliser des mesures 
de porosité. 
V.1.2.2 Transfert chimique 
L’évolution chimique des phases du système CaSO4/H2O est étudiée par DRX et 
analyses thermiques lorsque les données sont disponibles. Pour un essai de 35 minutes, les 
données DRX et ATD/ATG sont présentées sur les Figure V-13 et Figure V-14 
respectivement.
Figure V-13 : Diffractogrammes enregistrés après  5 minutes d’essai le long de l’épaisseur de 
la plaque, la position 0 est la face froide. Les flèches indiquent les principaux pics de 
diffraction du gypse (G), de l’hémihydrate (HH) et de l’anhydrite II (AII). 
HH 
AII 
G 
Face chaude 
Face froide 
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Figure V-14 : Analyses thermogravimétriques d’une plaque de plâtre pris de 40 mm après  5 
minutes de sollicitation thermique (ISO   4) sur une des faces, le long de l’épaisseur de la 
plaque, la référence de position est la face non exposée. 
Sur la Figure V-13, on observe la diminution de la quantité de gypse avec la distance à 
la face froide (0 mm) qui laisse place à l’hémihydrate puis à l’anhydrite II en face chaude (40 
mm).  
Sur la Figure V-14, la perte de masse initiale en face froide mesurée par analyses 
thermiques est de 19,6 %. Cette perte de masse est similaire à celle mesurée à la micro-échelle 
pour du plâtre. Celle valeur diminue en s’éloignant de la face froide, diminuant alors la 
proportion de gypse contenue dans la tranche considérée. Elle atteint un palier à 6,5 % qui est 
la perte de masse mesurée lorsque nous sommes en présence d’hémihydrate seul. Cette perte 
de masse décroît alors jusqu’à ne plus marquer de palier aux alentours de 100°C. Cependant, 
une perte de masse continue persiste, représentative de l’eau adsorbée présente dans le 
système. Nous nous trouvons ici dans la situation décrite dans le chapitre IV, le système 
absorbe de l’eau lors du refroidissement, ce qui permet d’expliquer la teneur en eau résiduelle 
mesurée lorsque le système est constitué uniquement de phases anhydres.  
La composition déterminée pour chacune de ces tranches par DRX, et par ATD/ATG 
est présentée dans le Tableau V-2. La teneur en eau globale ainsi que la température moyenne 
et celle des extrema y sont présentées. Ces données sont représentées sur la Figure V-15. 
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Tableau V-2 : Composition d’une plaque de plâtre, dont une des faces a été exposée à une 
élévation de température de type incendie (ISO 834) pendant une durée de 35 minutes, suivant 
l’altitude considérée déterminée par analyses thermiques et diffraction des rayons X. G, HH et 
AII signifient gypse, hémihydrate et anhydrite II respectivement. La teneur en eau globale et 
adsorbée ainsi que les températures minimales, maximales et moyennes de la couche 
considérée sont également indiquées. La position 0 correspond à la face froide. 
Epaisseur 
(mm) 
Température (°C) Teneur en eau (%) Composition (%) 
     ATD-ATG DRX 
min max moy globale adsorbée G HH AII G HH AII 
0 -   3,86 74,9 82,8 78,8 19,61 0,50 100 0 0 100 0 0 
3,86 -   6,86 82,8 88,9 85,9 19,42 0,54 98,68 1,32 0 100 0 0 
6,86 -   9,86 88,9 95,1 92,0 19,42 0,83 99,96 0,04 0 100 0 0 
9,86 - 12,86 95,1 101,2 98,2 19,60 0,73 99,21 0,79 0 100 0 0 
12,86 - 15,86 101,3 107,4 104,3 19,51 0,84 99,50 0,50 0 100 0 0 
15,86 - 18,86 107,4 113,6 110,5 19,33 0,60 98,09 1,91 0 99,58 0,42 0 
18,86 - 21,86 113,6 154,9 125,1 17,84 0,64 87,40 12,60 0 89,37 10,63 0 
21,86 - 24,86 154,9 234,3 194,6 7,18 1,01 2,65 97,35 0 0 100 0 
24,86 - 27,86 234,3 313,8 274,1 7,01 1,01 0,96 99,04 0 0 97,37 2,63 
27,86 - 30,86 313,8 393,3 353,5 5,91 0,87 0 85,62 14,38 0 81,58 18,42 
30,86 - 33,86 393,3 472,8 433,0 2,79 1,26 0 22,42 77,58 0 24,57 75,43 
33,86 - 36,86 472,8 552,2 512,5 2,02 2,02 0 0 100 0 0 100 
36,86 – 39,86 552,2 631,7 592,1 1,65 1,65 0 0 100 0 0 100 
 
Les deux techniques présentent une évolution similaire de la proportion de chacune 
phases du système CaSO4/H2O, bien que pouvant être quantitativement différente. La 
différence de certaines mesures est due d’une part à la technique de caractérisation retenue. 
En effet, en fonction de la cristallinité des phases étudiées, la détection d’une phase par 
diffraction des rayons X peut être difficile pour des proportions inférieures à 5 % ce qui 
correspond à une erreur massique comprise entre 4 et 6 % en fonction des phases étudiées. 
D’autre part, le gradient de température au sein de l’épaisseur considérée ainsi que le fait que 
nous ne travaillons pas sur le même fragment peuvent expliquer la différence de 
compositions.  
La proportion de chacune de ces phases est en adéquation avec les mesures de teneur 
en eau globale. Cependant, pour des températures supérieures à 450°C, bien que le système 
soit constitué uniquement de phase anhydre, une teneur en eau résiduelle (≈ 2 %) est toujours 
mesurée. Cette mesure est due à l’adsorption d’eau par le système pendant son 
refroidissement : celle-ci provenant soit du réseau poreux, soit de l’air ambiant dans lequel les 
échantillons sont conditionnés après découpe pour stockage. Ces résultats confirment que le 
palier de teneur en eau à 7,2 %, Figure V-12, est dû à la présence de l’hémihydrate, et que 
chaque étape de déshydratation est liée à un changement structural. 
Si l’on tient maintenant compte de l’évolution des différentes phases par rapport à la 
température locale mesurée, on remarque que les changements de phases ont lieu à des 
températures similaires à celles mesurées à la micro-échelle. 
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Figure V-15 : Evolution de la composition massique au sein de l’épaisseur d’une plaque de 
plâtre exposée à une élévation de température pendant 35 minutes sur une des faces (40 mm). 
Les symboles en noir représentent les résultats obtenus par DRX alors que ceux en gris sont 
obtenus par ATG/ATD. 
Cette étude est réalisée à chaque temps t considéré permettant de suivre les différents 
changements de phases au cours du temps suivant l’épaisseur de la plaque (Figure V-16). Les 
changements de phases successifs qui se propagent de la face chaude vers la face froide sont 
clairement identifiés. Seul l’essai à  40  minutes ne semble pas cohérent avec l’ensemble des 
mesures. L’échantillon a pu être découpé dans une partie excentrée ou bien la rampe de 
chauffe est sensiblement différente. 
Les changements de phases observés se déroulent de manière similaire à ceux mis en 
avant par Mélinge et al. [48]. Cependant, les compositions diffèrent, la quantité 
d’hémihydrate étant toujours plus faible pour les travaux menés dans cette étude. Cette 
différence vient de la considération de l’eau adsorbée qui entre dans le bilan massique mais ne 
doit pas être considérée pour déterminer la composition relative des phases de sulfate de 
calcium. De plus, le fait de travailler avec une découpe plus fine permet une meilleure 
identification des phénomènes.  
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Figure V-16 : Evolution de la proportion des phases de sulfate de calcium en fonction de la 
position entre la face chaude et la face froide au cours du temps. La référence de position est 
la face froide. 
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V.1.2.3 Transfert thermo-hydro-chimique 
Les résultats présentés soulignent la corrélation entre l’état hydrique du système, les 
changements de phases et la température locale. L’évolution de la composition chimique 
moyenne en fonction de la température est présentée sur la Figure V-17.  
 
Figure V-17 : Composition chimique moyenne calculée en fonction de la température 
moyenne sur une tranche donnée. 
Les changements de phases sont contrôlés par la température locale. La déshydratation 
du gypse à lieu entre  0 et  00°C , et l’anhydrite II est obtenue pour des températures 
comprises entre 250 et 450°C. Ces intervalles de températures réactionnelles sont identiques à 
ceux observés à la micro-échelle. 
Les teneurs en eau obtenues expérimentalement et calculées en considérant un 
matériau composé de sulfate de calcium à 89,5 % sont présentées sur la Figure V-18. 
Ces résultats présentent l’interdépendance chimique et hydrique du système. A 
température ambiante, il existe une différence de 1 % entre la teneur en eau réelle et celle 
calculée. Cette différence persiste avec l’augmentation de la température et s’accroît. Celle-ci 
est due à la non considération de l’eau adsorbée qui peut entraîner une différence allant 
jusqu’à   %. L’évolution de la teneur en eau en fonction de la température est similaire au 
bilan massique réalisé sur les cylindres à froid à la méso-échelle. Nous sommes ici en 
présence d’un pseudo-test thermogravimétrique à froid. En effet, le palier à 7,  % n’est pas du 
à une influence de la micro-échelle comme le supposait Mélinge et al. [48], il est dû à la 
conversion de l’anhydrite III en hémihydrate et de ce fait permet de suivre la conversion 
anhydrite III-anhydrite II à chaud. De plus, certains décalages observés peuvent s’expliquer 
par la prise en compte d’une température moyenne. 
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Figure V-18 : Teneur en eau mesurée et calculée d’après la composition en fonction de la 
température moyenne de la section considérée. 
V.1.2.4 Suivi massique 
Ces données tendent à montrer qu’il n’existe pas d’effet d’échelle et que le 
comportement thermique observé à la micro-échelle suffit à expliquer celui à la macro-
échelle. Il convient alors de montrer, comme nous avons pu l’étudier à la méso-échelle que 
l’évolution massique serait entièrement gouvernée par l’évolution chimique et donc par la 
connaissance de la température.  
Le suivi massique des plaques en fonction du temps d’exposition est réalisé de 
manière discontinue. La Figure V-19 présente l’évolution relative de la masse en fonction du 
temps d’exposition. Celle-ci permet de mettre en avant deux étapes. Dans un premier temps, 
la masse diminue de manière continue avec le temps jusqu’à 150 minutes. Puis, pour des 
temps plus longs, la masse tend à se stabiliser vers une valeur minimale de 78,5 %, ce qui est 
de l’ordre de grandeur de la perte de masse obtenue à la micro-échelle par analyse 
thermogravimétrique pour cette composition, après transformation successive du gypse en 
hémihydrate, en anhydrite III puis en anhydrite II, et décarbonatation de la calcite. 
L’ensemble du matériau semble alors s’être décomposé. Le signal de température en face 
froide confirme que toute la plaque est déshydratée, il reste cependant un peu de calcite ce qui 
explique cette faible variation de la masse. 
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Figure V-19 : Variation relative de la masse d’une plaque de plâtre en fonction du temps 
d’exposition à une condition de température de type incendie (ISO   4)  pendant 4h. Tests de 
plaques de 550 x 550 mm2 et 40 mm d’épaisseur pour un mélange de plâtre β et d’eau       
(E/P = 0,65). 
Pour les différents temps caractéristiques étudiés, la composition de chaque tranche 
d’épaisseur, ei, est connue. Une perte de masse,  mi, peut alors y être associée. En considérant 
qu’à une altitude donnée, la totalité de la surface possède la même composition chimique 
(approche 1D), on définit la perte de masse totale de la plaque, Δm, par l’équation (V-1). 
 
 m    
1
 ei
n
i   1
 ei mi
n
i   1
 
 
(V-1) 
 
Où, n est le nombre de tranches, 
 i est l’indice de la tranche. 
La perte de masse ainsi calculée est comparée aux mesures expérimentales sur la 
Figure V-20. Cette reconstitution génère une surestimation systématique du signal de perte de 
masse. L’aspect des faces après sollicitation thermique laisse penser que la partie extérieure 
de la plaque, celle qui repose sur de la laine de verre, n’est pas sollicitée thermiquement 
comme le reste de la plaque. Le calcul de la perte de masse doit donc prendre en considération 
cette distinction entre partie endommagée et non endommagée. Le contour de la plaque sera 
considéré comme ayant une masse invariante au cours du temps. La perte de masse ainsi 
calculée est présentée sur la Figure V-20. 
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Figure V-20 : Comparaison de la perte de masse calculée d’après la composition chimique en 
considérant une composition identique à toute altitude (sans condition de bords) et en 
distinguant une partie endommagée et non endommagée (avec condition de bords), aux 
mesures expérimentales en fonction du temps de sollicitation thermique. 
On note une amélioration du signal de masse ainsi reconstitué. Ces résultats tendent à 
montrer que l’évolution massique est entièrement corrélée aux évolutions chimiques et par 
conséquent aux évolutions thermiques. Si ces résultats sont simplement dépendants de la 
température, alors le comportement massique doit pouvoir être estimé grâce à la température 
locale seule. 
Le calcul de la perte de masse est alors mené de manière similaire à celui des sphères. 
Le gradient thermique peut à tout instant être exprimé par l’équation (V-2), sur des épaisseurs 
définies. Une perte de masse,  m, peut alors y être associées en utilisant les données 
thermogravimétriques, représentées par l’équation (V-3) sur les différentes plages de 
températures. Le signal est alors intégré sur l’épaisseur de la plaque (V-4). 
 T x    a x   b 
 
(V-2) 
 
Avec,  x l’atitude de la plaque (0 mm est la référence en face froide), 
 a et b des constantes. 
 
 m T      ciT
i
j
i 0
 (V-3) 
 
 m T     
1
et
  m T  dx
et
0
 (V-4) 
Avec, et l’épaisseur totale de la plaque. 
La perte de masse calculée à l’aide de l’intégration du signal de température est 
présentée sur la Figure V-21, le calcul est réalisé à partir de rampes de chauffe de 1, 10, et 
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100°C.min-1 ; la distinction de la partie endommagée ou non thermiquement est prise en 
compte dans le calcul. 
 
Figure V-21 : Comparaison des pertes de masse calculées à partir du signal de température via 
des ATG avec différentes rampes de chauffe 1, 10 et 100°C.min-1, en distinguant une partie 
endommagée et non endommagée, aux mesures expérimentales en fonction du temps de 
sollicitation thermique. 
Les trois rampes de chauffe considérées permettent de reconstituer l’allure générale de 
la perte de masse. Le signal de masse reconstitué à partir d’une ATG à 1°C.min-1 surestime 
systématiquement la perte de masse. Cela est dû au fait que les paliers de changement de 
phases ont lieu à plus faible température pour une ATG à 1°C.min-1 qu’à 10 ou 100°C.min-1, 
pour lesquels les températures réactionnelles sont similaires (Chapitre III, Figure III-26). Ce 
qui explique le peu de différence entre ces deux signaux. Entre 90 et 120 minutes, la perte de 
masse globale est plus proche des résultats obtenus à partir d’un test à 10°C.min-1. En effet, 
pour ces durées d’essai, la calcite s’est décomposé au voisinage de la face chaude, cependant 
cette décomposition a lieu à de plus hautes températures pour une rampe de chauffe de 100°C 
ce qui explique la sous estimation de la perte de masse. A partir de 150 minutes, les différents 
signaux sont similaires de par la stabilité chimique atteinte dans la majorité de la plaque. La 
reconstitution du signal avec une rampe de 10°C.min-1 est plus proche des résultats 
expérimentaux, cette rampe de chauffe se rapproche le plus du gradient thermique moyen 
effectif au sein de la plaque. 
L’intégration de la composition chimique et des signaux de température permettent 
toutes deux de reconstituer le signal de perte de masse, les écarts observés se situant dans 
l’erreur expérimentale. Ces résultats viennent confirmer que la dégradation chimique du 
matériau est entièrement gouvernée par le transfert thermique au sein du matériau. Il convient 
alors d’étudier l’influence de la température sur la microstructure. 
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V.1.3 Comportement mécanique 
Nous poursuivons l’analyse du comportement de la plaque sous chargement thermique 
standard (ISO   4) en examinant quelques aspects de l’endommagement mécanique. Dans le 
contexte de l’étude, le comportement mécanique de plaques de plâtre soumises à une 
élévation de température n’est pas directement accessible. Cependant, différentes grandeurs 
contrôlant le comportement mécanique peuvent être identifiées expérimentalement. Une 
caractérisation microstructurale est, tout d’abord, réalisée via l’identification de la porosité et 
de la masse volumique, sur différentes tranches composant l’épaisseur du panneau. 
Ensuite, nous nous intéressons au suivi de l’endommagement mécanique des panneaux 
dans leur intégralité. De par le comportement thermo dilatant-contractant du matériau et de 
par la configuration de mesure, celui-ci peut apparaitre sous différentes formes quantifiables : 
i,  par la déformation du panneau sous poids propre au cours de la chauffe, 
ii, par l’apparition d’un faïençage à la face chaude et la propagation de fissures vers la 
face froide. 
Néanmoins, pour ces deux derniers points, nous rappelons que l’objectif dans ce 
contexte tient plus à la recherche d’ordre de grandeur de rupture mécanique susceptible de 
conduire à la ruine qu’une étude de la rupture mécanique exhaustive. 
V.1.3.1 Caractérisation microstructurale 
L’étude de l’organisation microstructurale au sein de plaques de plâtre soumises à une 
élévation de température est entreprise par l’estimation à la fois de la porosité et de la masse 
volumique. L’évolution spatio-temporelle de la porosité est présentée sur les Figure V-22 et 
Figure V-23. 
Le matériau non altéré présente une porosité moyenne de 0,52, ce qui est un peu plus 
élevé que celle mesurée sur cylindres à la méso-échelle. Cette différence provient 
probablement d’une plus grande incorporation d’air à la pâte lors du malaxage qui n’est plus 
uniquement manuel.  
La porosité évolue de la face exposée vers la face non exposée en augmentant jusqu’à 
atteindre une valeur maximale de 0,65 et se stabiliser. Cette valeur atteint la face froide après 
105 minutes d’essai. Au-delà de trois heures d’exposition, la porosité diminue en face chaude. 
La limite expérimentale atteinte est de 0,50. Les fronts d’apparition et de disparition de la 
déshydratation apparaissent distinctement sur la Figure V-22. La vitesse de propagation de ce 
front peut être estimée et est comprise entre 1.10-6 et 10.10-6 m.s-1. Ces vitesses sont de l’ordre 
de grandeur de celles estimées en utilisant la distribution de température, Tableau V-1. 
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Figure V-22 : Représentation  D de l’évolution de la porosité suivant l’épaisseur de la plaque 
de plâtre en fonction du temps d’exposition à une sollicitation thermique de type incendie. La 
référence de position est la face non exposée de la plaque. 
 
Figure V-23 : Evolution de la porosité suivant l’épaisseur de la plaque de plâtre en fonction 
du temps d’exposition à une sollicitation thermique de type incendie. La référence de position 
est la face non exposée de la plaque. 
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La masse volumique obtenue par la méthode de triple pesée est présentée en fonction 
de la position au sein de la plaque et du temps de sollicitation sur les Figure V-24 et Figure 
V-25. 
Le matériau non endommagé présente une masse volumique moyenne de 1125 kg.m-3. 
On note tout d’abord que la masse volumique diminue au droit de la face exposée à hautes 
températures. Cette diminution se propage de la face exposée vers la face non-exposée et 
atteint une valeur minimale de 978 kg.m-3. Après 1 0 minutes d’essai, cette diminution s’est 
propagée à l’ensemble du matériau. La masse volumique évolue de nouveau en face chaude 
après 75 minutes d’essai. Elle augmente alors continuellement se propageant vers la face 
froide. La valeur maximale atteinte en face chaude est de 1720 kg.m-3. Comme pour la 
porosité, ces données mettent en avant les fronts d’apparition et de disparition de la 
déshydratation, de par la dépendance de ces grandeurs les vitesses de propagation sont 
identiques. 
 
Figure V-24 : Représentation  D de l’évolution de la masse volumique suivant l’épaisseur de 
la plaque de plâtre en fonction du temps d’exposition à une sollicitation thermique de type 
incendie. La référence de position est la face non exposée de la plaque.  
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Figure V-25 : Evolution de la masse volumique suivant l’épaisseur de la plaque de plâtre en 
fonction du temps d’exposition à une sollicitation thermique de type incendie. La référence de 
position est la face non exposée de la plaque. 
L’évolution de la masse volumique et de la porosité sont présentés en fonction de la 
température sur la Figure V-26. Les résultats obtenus en sont en adéquation avec les mesures 
réalisées à la méso-échelle. Il en est de même pour la dépendance masse volumique porosité 
(Figure V-27). Le comportement peut alors être décrit par la cinétique chimique à la micro-
échelle jusqu’à une température de 750-800°C. A des températures supérieures, la porosité 
diminue et la masse volumique augmente, ces deux grandeurs étant liées fonctionnellement 
par une relation linéaire. Ces modifications microstructurales sont dues au frittage se mettant 
en place. Celui-ci étant mis en évidence par photographies MEB (Figure V-28). 
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Figure V-26 : Porosité et masse volumique mesurées en fonction de la température moyenne 
de l’épaisseur considérée. 
 
Figure V-27 : Evolution de la masse volumique en fonction de la porosité. Comparaison des 
données obtenues sur les différentes géométries étudiées. 
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A température ambiante (Figure V-28 a), les cristaux de gypse se présentent sous 
forme aciculaire. A 230°C (Figure V-28 b), les formes des aiguilles sont conservées mais des 
fissures internes sont observées, délimitant les cristaux d’hémihydrate. A  45°C  (Figure V-28 
c), les aiguilles sont toujours visibles mais on distingue clairement les cristaux d’anhydrite II 
les constituant. A plus haute température (Figure V-28 d), l’organisation aciculaire est en train 
de disparaître. Les cristaux d’anhydrite croissent. Les propriétés du système sont entièrement 
gouvernées par les changements de phases du système qui se révèlent être topotactique [104, 
105]. Pour des températures supérieures à  00 °C, les cristaux d’anhydrite II coalescent, 
modifiant ainsi les propriétés du matériau [106]. 
 
 
 
 
  
 
Figure V-28 : Photographies MEB de plâtre pris pour différentes sections. La température 
moyenne de l’épaisseur choisie est a.  0°C, b.   0°C , c.  45°C  et c. 105 °C.  
 
Le comportement de matériau à base de sulfate de calcium est contrôlé par la 
compétition de différents mécanismes. Pour des températures inférieures à 750-800°C, les 
mécanismes de changement de phases sont prépondérants, et à de plus hautes températures, le 
frittage se mettant en place va devenir le comportement dominant, responsable du retrait 
induit. 
d c 
a b 
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V.1.3.2 Comportement macroscopique 
V.1.3.2.1 Déformation des panneaux 
Les mesures réalisées à l’aide du système de relevé topographique laser  D  permettent 
d’étudier les déformations de la face froide. Dans ces travaux, seul le déplacement moyen  du 
centre de la plaque est étudié. Nous admettons que la position des bords du panneau n’évolue 
pas pour estimer un ordre de grandeur de la déformée dans l’axe de symétrie du panneau, 
Figure V-29. A partir de la série d’images tridimensionnelles obtenues, une surface de        
300 x 300 mm2 est délimitée et son déplacement moyen est mesuré par rapport à la position 
de la surface à l’instant initial de l’essai. La déformée moyenne peut alors être calculée et est 
présentée sur la Figure V-30. 
 
Figure V-29 : Identification de la déformée du panneau par le suivi de la position de son 
centre, c. « La déformée moyenne est représentée par le rapport z/250 ». 
 
Panneau 
250mm 
- z 
z 
c 
Four Plaque d’homogénéisation 
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Figure V-30 : Déplacement moyen du centre de la plaque au cours du temps. Les lignes 
continues représentent les déformations minimales et maximales relevées sur l’aire 
considérée. 
Dans un premier temps le matériau ne subit aucune déformation en face froide jusqu’à 
7 00 s, l’intégrité mécanique de la structure ne semble pas affectée, même si la face exposée 
est globalement tendue sous poids propre. Les seules contraintes susceptibles de modifier le 
système sont alors internes au système. Au-delà de 7 00 s, temps coïncidant avec l’apparition 
d’hétérogénéité du flux au niveau de la face froide (Figure V-9) et à la fin du processus de 
déshydratation, Figure V-1, le matériau s’affaisse. Des fissures traversantes se développent au 
centre de la plaque provoquant l’affaissement de la plaque sous son poids propre, conduisant à 
la destruction du matériau.  
V.1.3.2.2 Etude de la fissuration de la face chaude vers la face froide 
Les différents essais réalisés à durée d’exposition fixée permettent d’observer la mise 
en place et le développement d’un faïençage en face chaude, ainsi que la propagation de 
fissures se développant de la face chaude vers la face froide au cours du temps. La Figure 
V-31 présente l’évolution du faïençage au niveau de la face chaude au cours du temps. 
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Figure V-31 : Photographies de la face chaude en fonction du temps d’exposition.  
Les photographies de la face exposée (Figure V-31) montrent un faïençage assez 
homogène et dense bien qu’il semble de dimension plus importante au voisinage des bords du 
panneau. Le retrait empêché, au cours de l’élévation de la température, entraine un champ de 
contraintes de traction évolutif jusqu’à la limite de la rupture. Les défauts liés à la mise en 
œuvre de l’échantillon (moulage) conditionnent le faïençage, ainsi que la rugosité de la face 
coffrée qui sert systématiquement de face exposée. Par ailleurs, il n’est pas exclu que la 
croissance cristalline empêchée au cours de la prise par le coffrage soit à l’origine de 
promoteurs de rupture ainsi que les gradients locaux de température de surface. Aussi, nous 
nous attachons à caractériser la mise en place de ce faïençage par l’estimation de la dimension 
caractéristique en ayant recours à une analyse d’image de la face exposée. La durée 
d’exposition retenue ne doit pas être trop importante au risque de voir apparaitre un 
endommagement secondaire, ni trop courte pour faciliter l’analyse de l’image. Une durée de 
15 min est retenue. Pour cette analyse, nous nous plaçons dans un contexte idéal d’une 
sollicitation surfacique parfaitement homogène et d’une géométrie de rupture parfaitement 
circulaire. Par ailleurs, nous admettons l’existence de deux axes de symétries sur le panneau 
pour n’analyser finalement qu’un quart du panneau. La Figure V-32 illustre la méthode 
d’analyse. A partir de l’image (Figure V-32 a), nous procédons au calage de chaque géométrie 
de rupture par un cercle. Chaque cercle est ensuite centré (Figure V-32 b) et la distance entre 
deux centres consécutifs (Figure V-32 c), représentative d’une longueur critique de rupture, 
est estimée. 
5 mm 
5 mm 
 5 mm 
5 mm 5 mm 
5 mm 5 mm 
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Figure V-32 : Procédure d’analyse d’image. Estimation des distances limites de rupture en 
traction par dilatation thermique de la face chaude. 
L’analyse statistique des différentes longueurs critiques de rupture est présentée sur la 
Figure V-33. L’histogramme présente un mode majeur centré à 11,5 mm. Cette distance 
semble être représentative d’une dimension caractéristique de la méso-échelle. 
 
Figure V-33 : Histogramme des distances critiques de rupture par retrait thermique à la face 
chaude. 
L’initialisation du faïençage est appréhendée via l’analyse de la propagation des 
fissures depuis la face exposée. En effet, la photographie de la tranche des échantillons (en 
favorisant la zone centrale) permet de repérer différentes pointes de fissures et de mesurer sa 
profondeur par rapport à la face exposée, Figure V-34. Cette distance est systématiquement 
rapportée à l’épaisseur totale du panneau afin de tenir compte du comportement thermo 
dilatant-contractant du matériau. L’évolution de la profondeur de fissuration relative moyenne 
temporelle est présentée sur la Figure V-35. 
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                                       5 min 
 
                180 min                                              
Figure V-34 : Coupes transversales de la partie centrale de plaques de plâtre soumises à une 
élévation de température normalisée ISO 834 pendant une durée fixée. 
 
 
Figure V-35 : Evolution de la profondeur de fissuration en fonction de la racine carrée du 
temps. 
Le développement de fissures peut être décrit en trois étapes distinctes. Dans un 
premier temps, le matériau ne présente aucune fissure jusqu’au temps critique, tc, de 306 s. 
Cet instant critique correspond, en outre, à l’apparition du faïençage, et par la suite, le 
développement des fissures est conditionné par la température, mais une cinétique peut être 
évaluée au moyen de la relation (V-5). 
 Pf
et
  0,010  t 0,177 
 
(V-5) 
 
Avec,  Pf la profondeur moyenne des fissures, 
 et l’épaisseur de la plaque. 
5 mm 5 mm 
Pf 
et 
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Cette relation permet de décrire l’évolution de la profondeur de fissuration jusqu’à un 
temps d’exposition de 1 0 minutes. A partir de ce temps, la profondeur relative des fissures 
atteint un palier à 0,85. Celle-ci semble ne plus évoluer et la ruine du panneau est 
généralement constatée. Par ailleurs, durant cette période le taux de chauffe imposé par la 
courbe ISO 834 devient faible, ce qui peut expliquer la stabilisation de la profondeur des 
fissures.  
Connaissant la distribution de température à chaque instant, Figure V-1 , il est possible 
d’associer à ce temps critique, une température critique de rupture, Tc. Celle-ci est de 160°C 
(Figure V-36). 
 
Figure V-36 : Distribution de température au sein de la plaque après une durée d’exposition 
de 306 s. Comparaison des données obtenues par implantation parallèle et perpendiculaire des 
thermocouples par rapport aux flux. 
Les travaux menés jusqu’à présent ont permis d’identifier les relations existantes entre 
les différentes échelles de caractérisation. Pour une température donnée, les travaux réalisés à 
la méso-échelle permettent donc de déduire la porosité moyenne de la structure ainsi que ses 
propriétés mécaniques limites résiduelles et élastique à la rupture. 
La condition de température estimée à la face chaude montre que la rupture apparait au 
terme du changement de phases du gypse en anhydrite III. Dans ce cas, le retrait non empêché 
du matériau est de 0,19 %, (Figure V-37). En admettant que la rupture du matériau est 
systématiquement fragile, ce qui correspond bien au comportement moyen des matériaux 
étudiés (cf paragraphe IV.3.3), la déformation à la limite élastique de rupture, εe, peut être 
exprimée par la loi Hooke, équation (V-6). 
 σt
E
      
(V-6) 
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En considérant la dépendance module d’Young-porosité à température ambiante licite 
en température, on peut estimer un module d’Young critique en connaissant la porosité qui y 
est associée. La porosité est de 0,617 à la température Tc (Figure V-40) et le module d’Young 
qui y est associé à une valeur de 2,85 GPa (Figure V-39). 
La contrainte limite de rupture en traction est quant à elle estimée à partir de la 
contrainte limite de rupture en compression. Les résultats sont exposés sur la Figure V-41. 
Pour cette estimation, nous admettons que la chauffe du matériau n’altère pas de façon 
significative le lien fonctionnel existant entre la porosité de la structure et le rapport σt/σc 
obtenu à température ambiante. Par conséquent, la rupture apparaît pour une déformation 
limite de 0,05 % qui reste inférieur à la déformation non empêchée du matériau sous 
chargement thermique. Ce résultat montre bien que l’apparition du faïençage s’opère bien lors 
de la transition de phases gypse-anhydrite III.  
 
Figure V-37 : Etude des variations dimensionnelles en fonction de la température. 
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Figure V-38 : Evolution de la porosité en fonction de la température.  
 
Figure V-39 : Evolution du module d’Young en fonction de la porosité à température 
ambiante. 
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Figure V-40 : Evolution de la contrainte limite à la rupture en compression en fonction de la 
température.  
 
Figure V-41 : Evolution de la contrainte limite à la rupture en flexion quatre points en 
fonction de la contrainte limite à la rupture en compression.  
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V.2 Effet de l’épaisseur 
Les sollicitations thermiques pour les trois épaisseurs étudiées sont présentées sur la 
Figure V-42. Ces sollicitations sont similaires, montrant de ce fait la reproductibilité de la 
chauffe imposée et facilitant la comparaison des données. 
 
Figure V-42 : Comparaison des sollicitations thermiques au voisinage de la face exposée pour 
des essais sur des plaques de  0, 40 et 60 mm d’épaisseur. 
Le suivi thermique pour les différentes épaisseurs est réalisé par des capteurs 
implantés parallèlement aux flux thermiques. Les distributions de températures pour un essai 
de 1h30 sur une plaque de 20 mm et un essai de 6 h sur une plaque de 60 mm sont présentées 
sur les Figure V-43 et Figure V-44. Pour quelques temps caractéristiques au cours des essais, 
une illustration des gradients est donnée sur les Figure V-46 et Figure V-46. 
Ces distributions de températures semblent similaires et sont complémentaires.  
En effet, si l’on compare les signaux de température calculés en face chaude, Figure 
V-47, on remarque que ceux-ci sont équivalents dans l’ensemble. Une partie de ces 
différences est imputable aux techniques expérimentales sur lesquelles un travail doit être 
réalisé en vue d’améliorer la qualité des résultats. De plus, les signaux diffèrent en début 
d’essai à cause de l’eau bloquée au niveau de la face chaude. On peut donc s’attendre à ce que 
normalement ces trois signaux soient identiques. Ce qui valide non seulement la technique 
d’extrapolation utilisée, mais également les distributions de température au sein des plaques 
notamment pour celle de 60 mm. Il apparaît donc clairement que la température mesurée entre 
la face chaude et la plaque d’homogénéisation est systématiquement sous-estimée. 
De même, si l’on compare les signaux de température de face froide calculée, aux 
signaux de température au sein des plaques, on remarque que le signal de température de la 
face froide de la plaque de 20 mm évolue de manière similaire au capteur « 20 mm » de la 
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plaque de 40 mm et au capteur « 40,3 mm » de la plaque 60 mm jusqu’à la fin du palier de 
chaleur latente. Ces capteurs se situent tous à 20 mm de la face exposée de la plaque (Figure 
V-44 et Figure V-48). De même le signal de température de face froide du panneau de 40 mm 
a un comportement semblable au capteur situé à 40 mm de la face chaude sur la plaque de 60 
mm, « 20,3 mm » (Figure V-48). Ces données montrent que l’épaisseur du matériau ne 
modifie pas les propriétés de transferts thermiques jusqu’à la fin de la déshydratation du 
matériau. Pour des temps plus longs, la modification de l’interface « plâtre-plâtre » ou 
« plâtre-air » va conditionner le transfert, conduisant à l’établissement d’un régime quasi-
stationnaire dans le cas d’interface « plâtre-air ». 
 
Figure V-43 : Distribution de température au sein d’une plaque de plâtre de  0 mm 
d’épaisseur soumis à une élévation de température pendant une durée de 1h20. 
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Figure V-44 : Distribution de température au sein d’une plaque de plâtre de 60 mm 
d’épaisseur soumis à une élévation de température pendant une durée de 6h. Les signaux de 
température de la face froide calculée pour des épaisseurs de 20 et 40 mm y sont ajoutés. 
 
Figure V-45 : Distribution de la température suivant l’épaisseur de la plaque à différents 
instants pour une épaisseur de 20 mm. 
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Figure V-46 Distribution de la température suivant l’épaisseur de la plaque à différents 
instants pour une épaisseur de 60 mm. 
 
Figure V-47 : Comparaison des signaux de température calculés en face chaude. 
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Figure V-48 : Distribution de température au sein d’une plaque de plâtre de 40 mm 
d’épaisseur soumis à une élévation de température pendant une durée de 3h. Le signal de 
température de la face froide calculée pour une épaisseur de 20 mm y est ajouté. 
Les essais sur des plaques de 20 mm permettent de mieux identifier les phénomènes au 
voisinage de la face chaude, alors que les plaques de 60 mm permettent d’observer les 
phénomènes sur des temps plus longs et ainsi de faciliter leurs identifications. 
La diminution de l’épaisseur va diminuer le temps de protection (Figure V-50) tout en 
conservant la cinétique de déshydratation. En effet, le début et la fin des paliers de 
déshydratation pour chacune de ces épaisseurs tendent vers un comportement unique comme 
le confirme la Figure V-49. Le début de déshydratation présente une dispersion des mesures 
qui s’explique par les différences entre les sollicitations thermiques au début d’essai (Figure 
V-42). Une évolution unique et une épaisseur limite de 17,1±0,9 mm peuvent tout de même 
être mises en avant. Des vitesses de propagation moyennes à proximité de la face chaude et 
au-delà de l’épaisseur limite sont calculées et présentées dans le Tableau V-3. La vitesse de 
propagation diminue de manière considérable entre le début et la fin de la déshydratation. 
Cette diminution est d’autant plus importante que l’épaisseur du panneau est supérieur à celle 
limite. 
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Figure V-49 : Etude du début (a) et de la fin (b) de déshydratation pour les différentes 
positions, pour les trois épaisseurs étudiées. La position de référence est la face chaude. 
Tableau V-3 : Vitesse de propagation (10-6 m.s-1) du début et de la fin de déshydratation en 
fonction de la position et de la configuration expérimentale. La face froide est la référence de 
l’épaisseur. 
 Début Fin 
Face froide 25,3 4,1 
Face chaude 47,4 7,2 
 
  
Figure V-50 : Détail de la protection thermique par effet de chaleur latente pour la plaque de 
20 mm (a) et pour la plaque de 60 mm (b). Stabilisation de la température de face froide 
pendant la période de déshydratation du panneau. 
 
 
Face froide Face froide 
Face chaude Face chaude a b 
a b 
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Si l’on s’intéresse plus en détail à la protection thermique (Figure V-50), on distingue 
comme pour le panneau de 40 mm, une élévation de température palliative. Ces deux paliers 
correspondant aux deux réactions chimiques successives s’opérant lors de la déshydratation. 
Les températures varient entre 70 et 75°C pour le premier palier et entre 90 et 95°C pour le 
second. Ces fluctuations sont négligeables compte tenu de l’erreur sur les mesures. Pour 
l’ensemble des panneaux, le saut de température prenant place au cours du palier de 
consommation de chaleur latente est important, il correspond à un moment clé où la barrière 
de protection commence à céder. Connaissant la vitesse des fronts de déshydratation, on peut 
pour cet instant donné déterminer la proportion de matériaux totalement déshydratée pour les 
trois épaisseurs étudiées. Pour le  0 mm, l’épaisseur totalement déshydratée est de 10,6 mm 
soit 5  %  de l’épaisseur, pour le 40 mm elle est de   ,  mm  soit 56 % de l’épaisseur et pour le 
60 mm elle est de   ,  mm soit 65 % de l’épaisseur. L’épaisseur saine évolue linéairement 
avec l’épaisseur du matériau. A partir de cet instant, l’épaisseur hydratée constituant le 
potentiel de protection devient insuffisante au regard de l’épaisseur hydratée et ne va cesser 
de diminuer. 
 
Figure V-51 : Evolution de l’épaisseur saine (non totalement déshydratée) du matériau en 
fonction de l’épaisseur initiale au temps ou a lieu le saut de température entre les paliers à la 
face non exposée. 
Dans la zone de convection, l’évolution de la température et de l’humidité relative 
pour les essais de 20 et 60 mm est présentée sur les Figure V-52, Figure V-53 Figure V-54 et 
Figure V-55. 
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Figure V-52 : Evolution de la température (a) et de l’humidité relative (b) au cours du temps 
dans la zone de convection pour essai de 1h30 sur une plaque de 20 mm. La position de 
référence est la face froide de la plaque. 
  
Figure V-53 : Evolution de la température (a) et de l’humidité relative (b) au cours du temps 
dans la zone de convection pour essai de 6h sur une plaque de 60 mm. La position de 
référence est la face froide de la plaque. 
  
Figure V-54 : Gradients thermique (a) et hydrique (b) dans la zone de convection à différents 
instants pour une épaisseur de 20 mm. 
 
a b 
a b 
a b 
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Figure V-55 : Gradients thermique (a) et hydrique (b) dans la zone de convection à différents 
instants pour une épaisseur de 60 mm. 
Ces résultats sont similaires à ceux observés pour les essais réalisés sur les plaques de 
40 mm. On retrouve la signature du signal de température en face froide, pour les capteurs de 
température situés à proximité de la paroi. Dans cette zone, on retrouve le fort gradient 
thermique caractéristique d’une couche limite thermique à la paroi. Les capteurs plus éloignés 
étant faiblement affecté. 
Le signal d’humidité relative évolue de même par palier dépendamment du signal de 
température en face froide et donc de l’état hydrique du panneau. Comme nous avons pu 
l’identifier pour la plaque de 40 mm, le signal d’humidité relative au voisinage de la face 
froide présente un palier. Celui-ci est significatif d’un apport d’eau dans la zone de 
convection : l’eau à l’état vapeur migre et percole au travers du matériau et jusqu’à la face 
froide. Ces temps sont présentés en fonction de l’épaisseur de la plaque considérée sur Figure 
V-56, montrant une relation linéaire. 
 
Figure V-56 : Evolution du temps du début de palier d’humidité relative en fonction de 
l’épaisseur du panneau. 
a b 
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A ce temps caractéristique, nous pouvons estimer l’état du matériau dans l’épaisseur 
de la plaque, en y associant les vitesses de front de propagation. L’épaisseur totalement 
déshydratée est alors de 13,6 mm, 14,0 mm et 14,6 mm pour les épaisseurs de plaque de 20, 
40 et 60 mm respectivement. Ces résultats montrent qu’une épaisseur minimale doit être 
déshydratée pour que la vapeur d’eau migre de façon privilégiée vers la face froide, traverse 
le matériau et soit détectée au-delà de la face froide.  
La Figure V-57 présente l’évolution du flux thermique moyen de la face froide pour 
chacun de ces essais. Pour les trois épaisseurs, le comportement est similaire mais décalée 
dans le temps. Plus l’épaisseur est importante, plus les signaux sont dilatés temporellement. 
Chacun de ces signaux possède une évolution semblable au signal de température en face 
froide qui y est associé. Le flux tend vers une valeur maximale de 1300 W.m-2.sr-1.  
 
Figure V-57 : Evolution du flux thermique moyen au centre de la plaque au cours du temps, 
pour les différentes épaisseurs étudiées. 
Les cartes de températures surfaciques sont présentées sur la Figure V-58 et la Figure 
V-59 pour les essais réalisés sur des plaques de 20 et 60 mm.  
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1500 s 
 
2915 s 
 
3800 s 
 
4600 s 
 
5270 s 
Figure V-58 : Cartes de températures surfaciques de la face non exposée pour un essai de 
1h30 sur une plaque de  0 mm d’épaisseur. 
 
 
 
45 s 
 
5270 s 
 
11900 s 
 
14950 s 
 
19000 s 
 
21390 s 
Figure V-59 : Cartes de températures surfaciques de la face non exposée pour un essai de 6h 
sur une plaque de 60 mm d’épaisseur. 
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Quelle que soit l’épaisseur, la température surfacique reste homogène jusqu’à 
l’apparition de fissures, ce temps augmentant avec l’épaisseur de la plaque. La fissuration est 
d’autant plus importante que l’épaisseur est faible. 
La composition moyenne ainsi que la teneur en eau globale sont mesurées pour chaque 
épaisseur étudiée et comparées en fonction de la température sur les Figure V-60 et Figure 
V-61. Les résultats confirment que seule la température est responsable de ces évolutions. 
Cependant, pour la plaque de 60 mm, les mesures réalisées au voisinage de la face froide 
semblent surestimées. Il se peut que la coupe réalisée soit trop proche de la zone fissurée 
modifiant ainsi la température locale et la composition chimique du matériau. 
 
Figure V-60 : Evolution de la composition en sulfate de calcium des plaques de plâtre. 
 
Figure V-61 : Teneur en eau globale mesurée en fonction de la température moyenne de 
l’épaisseur pour les plaques d’épaisseur  0, 40 et 60 mm. 
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L’évolution thermique de la porosité et de la masse volumique pour les plaques de 20, 
40 et 60 mm sont présentées sur les Figure V-62 et Figure V-63. L’ensemble de ces données 
valident le comportement observé à la méso-échelle. A plus hautes températures, le 
comportement du matériau continue d’évoluer : le milieu se densifie. 
 
Figure V-62 : Evolution de la porosité en fonction de la température moyenne de l’épaisseur 
étudiée pour les plaques de différentes épaisseurs et pour les échantillons cylindriques étudiés 
dans le chapitre IV. 
 
Figure V-63 : Evolution de la masse volumique en fonction de la température moyenne de 
l’épaisseur étudiée pour les plaques de différentes épaisseurs et pour les échantillons 
cylindriques étudiés dans le chapitre IV. 
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La déformée des plaques mesurées est présentée sur la Figure V-64. Pour des 
panneaux supérieurs à 40 mm, le comportement est identique à celui précédemment identifié. 
Le panneau présente des déformations uniquement lorsque des fissures apparaissent. Pour la 
plaque de  0 mm, en début d’essai un phénomène de gonflement semble tout d’abord se 
mettre en place. La déformation reste alors stable puis la plaque s’effondre de plus en plus 
avec le temps. Le rôle de l’épaisseur semble ici prépondérant. L’intégrité mécanique de 
panneau mince est affectée dès le début de l’essai, contrairement aux panneaux plus épais. 
  
Figure V-64 : Déformée des plaques de plâtre d’épaisseur  0, 40 e t 60 mm.  
La profondeur de fissuration relative obtenue pour les différents essais réalisés est 
présentée sur la Figure V-65. Les résultats obtenus pour le 60 mm se positionnent dans le 
prolongement de la loi établie pour le 40 mm ; alors que pour le 20 mm, nous nous trouvons 
sur le palier de profondeur de fissuration, l’endommagement du matériau est trop important. 
 
Figure V-65 : Evolution de la profondeur de fissuration relative en fonction de la racine du 
temps, pour les épaisseurs étudiées. Une épaisseur normalisée de 40 mm est imposée. 
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V.3 Conclusion 
Le comportement de plaque de plâtre pris d’épaisseur variable, dont une des faces est 
sollicitée thermiquement (ISO 834) est étudié suivant une démarche thermique, hydrique, 
chimique, structurale et mécanique. 
Un transfert thermique s’installe se propageant de la face chaude vers la face froide. 
Les signaux de température permettent d’accéder aux vitesses de propagation du début et de 
la fin de propagation mettant en avant une épaisseur unique de 17 mm nécessaire au 
ralentissement de la propagation par consommation de chaleur latente. 
Cette élévation de température va engendrer une déshydratation du matériau : le gypse 
se transforme en hémihydrate puis en anhydrite II. A ces changements de phases sont associés 
une modification du transfert hydrique (production de vapeur d’eau) mais également des 
modifications structurales, identifiées au préalable à l’échelle des cylindres (dilatométrie, 
porosité, masse volumique), se répercutant sur les propriétés mécaniques du système. En face 
chaude, après une durée critique, les modifications structurales sont telles que les contraintes 
internes générées deviennent supérieures à la contrainte limite à la rupture en traction du 
matériau : un faïençage se met en place. Celui-ci se propage au travers du matériau par le 
développement de fissures voir de fractures. 
Ces fissures modifient les propriétés de transferts thermiques de la zone endommagée. 
Cependant, bien que certaines fissures traversantes soient détectées par imagerie infrarouge, 
aucune fuite thermique n’est détectée en ces précurseurs de rupture avant la consommation 
totale de chaleur latente. Pour des temps supérieurs, la zone endommagée chimiquement et 
mécaniquement devient prépondérante, le matériau s’affaisse conduisant à la rupture : la 
protection thermique n’est plus assurée. 
Ces modifications vont également se répercuter sur l’environnement à protéger tant sur 
le plan thermique que sur le plan hydrique. L’impact étant non négligeable après l’ouverture 
conséquente de fissures. 
L’interdépendance de ces grandeurs est illustrée sur la Figure V-66 pour un instant t 
donné pour une plaque de 40 mm. Celui-ci est choisi à 3600 s, temps proche de celui ou le 
saut de palier de température à lieu en face froide. On note une différence entre le front de 
déshydratation calculé à partir des vitesses de déshydratation et celui déterminé grâce aux 
analyses chimiques. Les paramètres utilisés n’étant pas strictement identiques nous nous 
trouvons dans l’erreur de mesure : l’épaisseur entre ces deux fronts correspond en réalité à la 
présence d’anhydrite III à chaud. L’épaisseur de matériau totalement déshydraté et l’épaisseur 
fissurée représente toutes deux presque la moitié de la plaque. L’épaisseur saine reste 
suffisament importante par rapport à celle endommagée pour que le matériau conserve ces 
propriétés protectrices. 
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Figure V-66 : Représentation des différentes grandeurs caractérisées après 3600 s de test 
thermique réalisé sur une plaque de 40 mm et chauffée sur une face par le standard ISO 834. 
La description du matériau dans sa globalité montre que la température est le 
paramètre clé contrôlant l’évolution de ces propriétés mais que leur explication réside dans 
l’étude de la micro-échelle. En effet, la compétition entre changements de phases et 
réorganisation structurale va conditionner l’évolution de ces paramètres. Les modifications 
structurales corroborent les résultats obtenus sur cylindres car de dimensions inférieures à la 
taille limite de 11,5 mm mise en avant. 
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La modification de l’épaisseur va principalement jouer sur les temps de protection 
effectifs augmentant avec l’épaisseur. Cependant, pour les panneaux de faible épaisseur, il 
semble que les variations dilatométriques associées aux changements modifient la stabilité 
mécanique du matériau. Le panneau présente des déformations dues au gonflement en début 
d’essai, précipitant la dégradation mécanique et donc la perte de protection. 
Ces travaux permettent également de valider l’ensemble des protocoles utilisés bien 
que des améliorations peuvent encore être apportées notamment sur le positionnement des 
capteurs en cour d’essai.  
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Chapitre VI Influence de la formulation : Cas d’un 
mélange fumée de silice/plâtre. 
Pour améliorer la tenue au feu de matériaux de protection à base de gypse, différentes 
solutions peuvent être envisagées comme ralentir le transfert de chaleur par ajout de 
matériaux à faible conductivité thermique ou à chaleur latente, ou encore modifier les 
propriétés mécaniques du plâtre, pour diminuer le retrait, la fissuration, la fracturation et ainsi 
améliorer sa tenue au feu. 
Une alternative envisagée est l’incorporation de fumée de silice au mélange initial qui 
permet de diminuer la conductivité thermique du matériau à température ambiante dans des 
proportions variables dépendantes de la proportion ajoutée (Figure VI-1a) comme ont pu le 
montrer Féjéan et al. [107] et Baux et al. [108]. Ces mélanges permettent également de 
réduire les phénomènes de retrait gonflement allant jusqu’à inverser les tendances à fortes 
concentrations [109]. Ceci engendre une réduction voire une disparition du faïençage en face 
froide. Cependant, les résistances mécaniques sont amoindries par la présence de fumée de 
silice (Figure VI-1b). Un équilibre entre ces propriétés est donc à trouver. 
Dans cette optique et afin de transposer les méthodes de caractérisation mises en place 
pour des matériaux à base de gypse, une caractérisation multi-échelles de mélanges fumée de 
silice/plâtre est mise en œuvre.  
  
Figure VI-1 : Influence de la teneur massique en fumée de silice sur la conductivité thermique 
(a) [107] [108] et les résistances mécaniques (b) [108]. 
VI.1 Préparation des échantillons 
Des échantillons de géométries différentes sont préparés : éprouvettes 4 x 4 x 16 cm3, 
éprouvettes cylindriques de diamètre 8 mm et de hauteur 10 mm et plaques de                     
550 x 550 x 40 cm3. 
a b 
Chapitre VI 
216 
 
Ces échantillons sont préparés de manière similaire aux échantillons de plâtre seul, les 
poudres de plâtre et de fumée de silice étant au préalable mélangées et homogénéisées.  
Les éprouvettes cylindriques sont réalisées avec différents rapports massiques fumée 
de silice/plâtre : 0,1 ; 0,2 ; 0,3 ; 0,4 ; 0,5 ; 0,6. Le taux de gâchage (matière sèche/eau) est 
quant à lui conservé constant à 0,65. Dans la suite des travaux, ces échantillons seront 
désignés en fonction du rapport massique plâtre fumée de silice soit 0, 10, 20, 30, 40, 50 et  
60 %.  
Les éprouvettes 4 x 4 x 16 cm3 sont, elles, préparées avec un rapport massique fixé à 
30 % et un taux de gâchage variant de 0,45 à 0,95.  
Les plaques de 40 mm d’épaisseur sont préparées pour un rapport fumée de 
silice/plâtre de 30 % et un taux de gâchage de 0,65. 
VI.2 Caractérisation microstructurale 
VI.2.1 Fumée de silice 
Dans un premier temps, la fumée de silice seule a été caractérisée par diffraction des 
rayons X, MEB et ATD/ATG. La fumée de silice utilisée est amorphe comme le montre le 
diffractogramme (Figure VI-2) à température ambiante. Après traitement thermique, la fumée 
de silice cristallise. A 920°C, du quartz se forme puis de la cristobalite au-delà de 960°C. Ces 
changements de phases sont exothermiques comme le montrent les analyses thermiques 
(Figure VI-3). 
 
Figure VI-2 : Diffractogramme de la fumée de silice avant et après traitements thermiques. 
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Figure VI-3 : Analyses thermiques de la fumée de silice. 
Les micrographes obtenus présentent une fumée de silice de morphologie sphérique et 
de dimensions variables (40-400 nm) (Figure VI-4).  
  
 
Figure VI-4 : Photographies MEB de la fumée de silice. 
VI.2.2 Mélange fumée de silice/plâtre 
Les mélanges fumée de silice/plâtre sont également caractérisés. Les diffractogrammes 
présentés sur la Figure VI-5 permettent d’identifier les phases en présence : le gypse et la 
fumée de silice.  
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Figure VI-5 : Diffractogrammes des mélanges fumée de silice/plâtre. 
La composition du mélange est déterminée par analyses thermiques (Figure VI-6). Les 
teneurs massiques en gypse et en calcite sont présentées dans le Tableau VI-1.  Jusqu’à une 
température de 750°C, les changements de phases observés sont ceux du gypse. Au-delà de 
cette température, une perte de masse est observée et un phénomène endothermique semble y 
être associé. 
 
Figure VI-6 : ATG et ATD réalisées sur les mélanges fumée de silice/plâtre ayant un rapport 
massique de 10, 30 et 60 %. 
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Tableau VI-1: Composition massique des différents mélanges fumée de silice/plâtre. 
 10 % 20 % 30 % 40 % 50 % 60 % 
Teneur massique 
(%) 
      
     Eau adsorbée 0,4 0,5 0,4 0,5 0,4 0,5 
     Gypse 79,7 75,7 71,1 65,4 61,8 57,9 
     Calcite 5,5 4,8 4,7 4,1 4,1 4,1 
  
Des thermo-diffractogrammes sont réalisés, pour le mélange à 30 %, et présentés sur la 
Figure VI-7. Seuls les différents changements de phases du gypse sont observés dans un 
premier temps. A température supérieure à 1020°C, la wollastonite, CaSiO3, se forme, et la 
perte de masse observée est due à un dégagement gazeux [110]. 
Figure VI-7 : Diffractogrammes thermo-dépendant du mélange fumée de silice/plâtre pour un 
rapport massique de 30 %. Un scan est réalisé tous les 100°C entre 100 et 900°C puis tous les 
 0°C  jusqu’à 1100°C. Les flèches annotées des initiales G, HH, AII, et W font références 
respectivement aux pics de diffraction caractéristiques des phases suivantes : gypse, 
hémihydrate, anhydrite II et wollastonite. 
VI.3 Caractérisation à la méso-échelle 
Les propriétés thermo-dépendantes sont caractérisées à la méso-échelle. L’influence 
de la teneur en fumée de silice, à taux de gâchage fixé, est étudiée sur des éprouvettes 
100°C 
900°C 
1100°C 
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cylindriques sollicitées thermiquement (1h en conditions isotherme et isotrope). La 
caractérisation reprend l’ensemble des points étudiés pour le plâtre pris : masse, dilatométrie, 
masse volumique, porosité et résistance en compression résiduelle. 
L’influence de la teneur en eau pour un rapport massique (fumée de silice/plâtre) de  
30 % est abordée par la caractérisation mécanique d’éprouvettes 4 x 4 x 16 sollicitées ou non 
thermiquement. 
VI.3.1 Eprouvettes cylindriques 
VI.3.1.1 Masse 
La masse des échantillons est suivie pour chaque sollicitation thermique à la sortie du 
four (Figure VI-8a) et après refroidissement des échantillons (Figure VI-9b). 
  
Figure VI-8 : Perte de masse relative pour des cylindres de mélanges fumée de silice/plâtre 
après une sollicitation isotherme et quasi-isotrope d’une heure, en fonction de la température à 
chaud (a) et après refroidissement (b). 
Jusqu’à  00°, le signal de masse à chaud et à froid évoluent de manière similaire à 
celle du plâtre. A chaud, on observe une diminution de la masse entre 75 et 175°C jusqu’à un 
palier massique ayant pour valeur 82,3, 83,6, 84,7, 85,5, 86,4 et 87,3 % pour les dosages 10, 
 0,  0, 40, 50 et 60 % respectivement, suivi d’une seconde perte de masse entre 450 et 650°C 
pour atteindre un nouveau palier de 79,4, 80,7, 82,0, 82,8, 83,6 et 84,5 %. A froid, la 
description est similaire avec l’apparition d’un autre palier pour des températures comprises 
entre 175 et  00°C  due à la réhydratation de l’anhydrite III en présence, ayant pour valeur 
respective 86,9, 88,1, 88,6, 89,8, 90,2 et 90,9 %. Pour des températures supérieures à 900°C, 
la masse diminue et de la wollastonite est formée. Le comportement massique des mélanges à 
chaud est semblable à celui observé à la micro-échelle. 
Une autre manière de montrer que ces variations massiques observés jusqu’à  00°C , 
sont uniquement imputables au gypse en présence est de comparer les données pour une 
teneur en gypse identique.  
a b 
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Figure VI-9 : Perte de masse relative normalisée par la teneur en gypse pour des cylindres de 
mélanges fumée de silice/plâtre après une sollicitation isotherme et quasi-isotrope pendant 
une durée d’une heure, en fonction de la température à chaud (a) et après refroidissement (b). 
La valeur initiale du signal ainsi calculée est fixée à 1 et les pertes de masse sont 
présentées sur la Figure VI-9. Une courbe unique décrit les signaux de perte de masse jusqu’à 
900°C aussi bien à chaud qu’après refroidissement, ce qui confirme que seule le plâtre pris en 
présence conditionne la réponse du signal de masse. A plus haute température, la perte de 
masse augmente avec la teneur en fumée de silice. Son évolution en fonction de la teneur en 
gypse est présentée sur la Figure VI-10. Il semble que la réactivité des mélanges soit plus 
grande lorsque la teneur en fumée de silice dépasse les 40 %. Les données disponibles ne 
permettent pas cependant d’étayer cette théorie. 
 
Figure VI-10 : Perte de masse finale en fonction de la teneur initiale en gypse. 
Seul le comportement à haute température est modifié par la présence de fumée de 
silice. Dans la suite de l’étude, l’ensemble des données sera systématiquement ramené à une 
teneur en gypse identique afin de discerner les modifications induites par la présence de 
fumée de silice. 
a b 
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VI.3.1.2 Comportement dilatométrique 
Le caractère isotrope des variations dimensionnelles est vérifié en comparant les 
variations dimensionnelles de la hauteur et du diamètre (Figure VI-11). Ceci étant, seuls les 
résultats obtenus par mesures du diamètre sont présentés dans la suite de l’étude.  
 
Figure VI-11 : Déformations de la hauteur en fonction des déformations du diamètre pour des 
cylindres de plâtre pris et de fumée de silice de 8 mm de diamètre et 10 mm de hauteur 
soumis à une chauffe quasi-isotrope et isotherme pendant une heure. 
Pour un dosage de 50%, les mesures réalisées à la sortie du four et après 
refroidissement sont comparées sur la Figure VI-12. Pour des températures inférieures à 
 00°C , le refroidissement n’induit pas de variations volumiques, alors qu’à des températures 
supérieures, le retrait semble augmenter.  
 
Figure VI-12 : Comparaison du comportement dilatométrique à chaud puis après 
refroidissement pour le mélange à 60 %. La droite représente le coefficient de dilatation du 
mélange pour des températures allant jusqu’à  00° C. 
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Les variations dimensionnelles mesurées à chaud pour l’ensemble des dosages sont 
présentés sur la Figure VI-13.  
  
Figure VI-13 : Variations dimensionnelles (a) et variations dimensionnelles ramenées à une 
même teneur en gypse (b) de cylindres de plâtre pris et de fumée de silice de 8 mm de 
diamètre et 10 mm de hauteur soumis à une chauffe quasi-isotrope et isotherme pendant une 
heure. 
A faible température, la fumée de silice endigue le gonflement du matériau, le 
matériau subit un retrait constant. Un comportement unique semble apparaître 
indépendamment de la teneur en fumée de silice, pour les valeurs ramenées à une proportion 
de gypse identique (Figure VI-13b) jusqu’à  00° C. Au-delà de cette température, la présence 
de fumée de silice modifie les variations volumiques en diminuant le retrait. Plus la teneur en 
fumée de silice est importante, moins le retrait est important. Pour une température de 
1100°C, les variations dimensionnelles sont présentées sur la Figure VI-14. 
 
Figure VI-14 : Variations dimensionnelles relative à 1100°C en fonction de la teneur initiale 
en gypse. 
a b 
Plâtre seul 
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Le comportement observé est dépendant de la teneur initiale en gypse et donc de la 
fumée de silice pour les mélanges. Si l’on extrapole le signal obtenu pour les mélanges au cas 
du plâtre seul le retrait serait alors diminué de 6 %. 
Un coefficient de dilatation thermique pour chacune de ces compositions est estimé 
entre 25 et 900°C. Celui-ci est représenté pour un mélange de 50 % sur la Figure VI-12. Son 
évolution est dépendante de la teneur en gypse comme le présente la Figure VI-15. 
 
Figure VI-15 : Evolution du coefficient de dilatation thermique calculée entre 25 et 900°C en 
fonction de la teneur initiale en gypse. 
VI.3.1.3 Masse volumique 
A température ambiante, la masse volumique diminue avec l’ajout de fumée de silice 
(Tableau VI-2, Figure VI-16). La masse volumique des mélanges est directement liée à la 
teneur en gypse. L’ajout de fumée de silice diminue faiblement la masse volumique. 
Tableau VI-2 : Masse volumique (kg.m-3) mesurée à température ambiante des différents 
mélanges, non sollicités thermiquement et après sollicitation thermique d’une heure à 1100°C 
Teneur en fumée de silice 25°C 1100°C 
  0 % 1171 1671 
10 % 1132 1332 
20 % 1104 1286 
30 % 1087 1266 
40 % 1086 1224 
50 % 1068 1199 
60 % 1071 1140 
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Figure VI-16 : Masse volumique mesurée initialement à température ambiante pour les 
différents mélanges fumée de silice/plâtre. 
L’évolution de la masse volumique est présentée sur la Figure VI-17. L’ajout de fumée 
de silice réduit l’amplitude des variations de la masse volumique bien que conservant une 
description similaire. Jusqu’à  00°C , les données comparées pour une teneur de gypse 
constante décrivent une courbe maitresse. Ces évolutions sont uniquement dues à la 
proportion de gypse présente dans le matériau. A haute température, la masse volumique est 
fortement diminuée par l’ajout de fumée de silice comme le présente le Tableau VI-2 et la 
Figure VI-16. L’évolution de la masse volumique est alors dépendante de la teneur initiale en 
gypse en présence de fumée de silice. 
  
Figure VI-17 : Evolution de la masse volumique (a) et de la masse volumique ramenée à une 
teneur en gypse unique (b) obtenue par saturation en fonction de la température de cylindres 
pour les différents dosages fumée de silice/plâtre étudiés. 
 
a b 
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VI.3.1.4 Porosité 
Les valeurs de porosité mesurées à température ambiante sur le matériau non sollicité 
sont présentées dans le Tableau VI-3. La porosité augmente avec l’augmentation de fumée de 
silice. En effet, la fumée de silice n’interagit ni avec l’eau ni avec le plâtre. Sur la Figure 
VI-18, ces résultats sont comparés à ceux que l’on obtiendrait si la variation d’apport en eau 
influait uniquement sur le taux de gâchage E/P. La porosité ainsi calculée est plus élevée : la 
variation de la teneur en fumée de silice à apport d’eau fixé revient donc à modifier le taux de 
gâchage du plâtre où la fumée de silice vient combler la porosité créée par le surplus d’eau. 
Tableau VI-3 : Porosité mesurée à température ambiante des différents mélanges, non 
sollicités thermiquement et après sollicitation thermique d’une heure à 1100°C 
Teneur en fumée de silice 25°C 1100°C 
  0 % 0,512 0,445 
10 % 0,526 0,544 
20 % 0,530 0,550 
30 % 0,541 0,557 
40 % 0,537 0,565 
50 % 0,549 0,577 
60 % 0,550 0,581 
 
 
Figure VI-18 : Porosité mesurée à température ambiante pour les différents mélanges fumée 
de silice/plâtre avant sollicitation thermique et après sollicitation thermique à 1100°C. La 
porosité calculée en ignorant la présence de fumée de silice y est également représentée 
(cercle rouge). 
L’évolution de la porosité est présentée en fonction de la température sur la Figure 
VI-19. Les comportements observés sont similaires à ceux du plâtre pris seul avec une 
amplitude diminuant de manière inversement proportionnelle à la teneur en gypse. En effet, 
les mesures ramenées à une même teneur en gypse (Figure VI-19b), présentent une courbe 
Plâtre seul 
Plâtre seul 
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maîtresse jusqu’à  00°C . Pour des températures supérieures, la porosité diminue de manière 
moindre avec la présence de fumée de silice. Une dépendance linéaire entre la porosité et la 
teneur en gypse est soulignée en présence de fumée de silice (Figure VI-18 et Tableau VI-3). 
  
Figure VI-19 : Evolution de la porosité relative (a) et de la porosité ramenée à une teneur en 
gypse unique (b) de cylindres de fumée de silice et de plâtre pris pour différents rapports 
massiques soumis à une condition de température isotherme et quasi-isotrope. 
VI.3.1.5 Contrainte limite à la rupture en compression 
Les contraintes limites à la rupture en compression mesurées après refroidissement 
sont présentées sur la Figure VI-20. 
 
Figure VI-20 : Etude de la contrainte limite à la rupture pour des cylindres de fumée de silice 
et de plâtre pris, pour différents rapports massiques, soumis à une condition de température 
isotherme et quasi-isotrope. 
A température ambiante, la contrainte limite à la rupture en compression à tendance à 
diminuer avec la teneur en fumée de silice. En effet, comme la fumée de silice ne réagit ni 
a b 
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avec l’eau ni avec le gypse en présence, alors les propriétés mécaniques sont uniquement dues 
à l’enchevêtrement des cristaux de gypse. Celui-ci diminuant lorsque la teneur en gypse 
diminue. 
L’erreur sur les mesures à faibles températures ne permet pas de ramener les données à 
une même teneur en gypse. 
Cependant, pour des températures inférieures à 900°C, le comportement des mélanges 
fumée de silice/plâtre semble contrôlé par le gypse présent. Donc plus il y a de fumée de 
silice, plus l’amplitude des variations diminue. A haute température, la compétition entre la 
transformation en wollastonite et la densification régissent les modifications du système. 
Le comportement en température des mélanges est gouverné principalement par le 
plâtre pris seul jusqu’à  50°C . A température plus élevée, les modifications 
comportementales sont imputables à la quantité de wollastonite formée. Elles se traduisent par 
une augmentation de la perte de masse, une diminution des retraits, qui engendrent des 
variations moindres de la masse volumique et de la porosité ; la résistance à la compression 
initialement diminuée par la présence de fumée de silice reste faible quant à elle. Toutes ces 
modifications vont modifier la tenue du matériau à l’échelle de panneau. 
Les phénomènes contrôlant les modifications du système, apparaissent sur la Figure 
VI-23. A basse température, lorsque le gypse en présence est responsable des modifications, 
l’ensemble des données décrit un comportement unique. A température supérieure à 850°C, la 
dépendance masse-volumique porosité n’est plus unique, elle est dépendante de la teneur en 
fumée de silice. 
 
Figure VI-21 : Etude de la dépendance masse volumique porosité en fonction de la 
température et de la composition. Les flèches représentent l’évolution thermique des 
propriétés thermiques. 
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VI.3.2 Eprouvettes 4 x 4 x 16 cm3 
Les éprouvettes parallélépipédiques étudiées dans cette partie sont toutes fabriquées 
avec un rapport fumée de silice sur plâtre constant de 30 %, le taux de gâchage évolue quant à 
lui entre 0,45 et 0,95.  
L’évolution de la porosité et de la masse volumique induite par la modification du taux 
de gâchage sont présentées sur la Figure VI-22. 
 
Figure VI-22 : Influence du taux de gâchage sur la porosité et sur la masse volumique pour un 
dosage fumée de silice/plâtre constant. 
L’évolution de ces propriétés en fonction du taux de gâchage est identique à celle du 
plâtre seul : la porosité augmente avec un taux de gâchage plus élevé alors que la masse 
volumique diminue. A taux de gâchage équivalent, la porosité augmente avec l’ajout de 
fumée de silice et la masse volumique diminue, comme nous avons pu l’observer sur les 
cylindres. 
La Figure VI-23 présente l’évolution de la masse volumique en fonction de la porosité. 
A température ambiante, le lien fonctionnel reliant la porosité à la masse volumique est 
identique à celui obtenu sur le plâtre seul. A plus haute température, une dépendance linéaire 
est toujours identifiée. La pente, dρ/dε, est identique à celle obtenue pour le plâtre seul, mais 
la masse volumique, pour une porosité nulle, est différente, elle diminue avec l’ajout de fumée 
de silice comme nous avons pu le voir sur les cylindres. Avec l’augmentation de température, 
les mélanges voient leur masse volumique diminuer et leur porosité augmenter. Ce 
comportement thermique semble identique pour tous les taux de gâchage jusqu’à des 
températures de 500°C. Pour un taux de gâchage fixe de 0,65, les données coïncident avec 
celles obtenues sur cylindres permettant de visualiser l’évolution thermique. 
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Figure VI-23 : Evolution de la masse volumique en fonction de la porosité pour différentes 
sollicitations thermiques. Comparaison avec les résultats obtenus sur cylindres pour un même 
rapport fumée de silice/plâtre de 30%. 
Le module d’Young déterminé d’après les données des essais de compression est 
présenté sur Figure VI-24. Le module d’Young diminue lorsque la porosité augmente. La 
température ne semble pas affecter le lien reliant module d’Young et porosité. L’ajout de 
fumée de silice ne semble pas affecter la dépendance entre le module d’Young et la porosité 
établie pour le plâtre seul. 
 
Figure VI-24 : Evolution du module d’Young en fonction de la porosité pour différentes 
sollicitations thermiques. 
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Les valeurs de résistance à la rupture en compression sont présentées sur la Figure 
VI-25. Tout comme pour le plâtre pris, la résistance à la rupture diminue lorsque la porosité 
augmente. Une courbe unique semble être décrite par les données toutes températures 
confondues, la réponse mécanique est liée à la porosité. Ces résultats sont en adéquation avec 
les données obtenues à l’échelle des cylindres, mis à par la mesure à haute température. Dans 
ce cas, les phénomènes entrant en jeu sont différents comme nous avons pu le voir. A porosité 
fixée, la résistance à la rupture en compression des mélanges fumée de silice/plâtre est 
systématiquement inférieure à celle du plâtre. Ces résultats sont en accord avec les résultats de 
la micro-échelle. 
 
Figure VI-25 : Evolution de la résistance limite à la rupture en compression en fonction de la 
porosité pour différentes sollicitations thermiques. Comparaison avec les résultats obtenus sur 
cylindres pour un même rapport fumée de silice/plâtre de 30%. 
A température ambiante, des essais de flexion 4 points sont réalisés (Figure VI-26). 
Les résistances à la rupture diminuent comme pour le plâtre pris avec l’augmentation de la 
porosité. De plus, à porosité fixée, la résistance des mélanges est jusqu’à 5 fois inférieure à 
celle du plâtre seul. 
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Figure VI-26 : Evolution de la résistance limite à la rupture en flexion en fonction de la 
porosité pour différentes sollicitations thermiques. Comparaison avec les résultats obtenus sur 
cylindres pour un même rapport fumée de silice/plâtre de 30%. 
Ces données sont confrontées à celle de la littérature par le suivi de la résistance limite 
à la rupture en flexion en fonction de celle en compression. La relation σf/σc pour les 
mélanges fumée de silice/plâtre est identique à celle identifiée pour le plâtre seul. Ce résultat 
est confirmé par les résultats travaux de Baux et al. [108] pour des teneurs en fumée de silice 
différentes. 
 
Figure VI-27 : Evolution de la contrainte limite à la rupture en fonction de la contrainte limite 
à la compression. 
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VI.4 Etude du comportement d’un panneau soumis aux 
conditions incendies. 
Ce chapitre se termine par l’étude d’un panneau fumée de silice/plâtre de 40 mm 
d’épaisseur, de rapport massique  0 % et de taux de gâchage 0,65, sollicité thermiquement sur 
une face selon un protocole ISO 834. 
VI.4.1 Transferts thermiques 
VI.4.1.1 Zone de conduction 
Dans un premier temps, les sollicitations thermiques pour les deux types de panneau, 
fumée de silice/plâtre et plâtre seul, sont comparées sur la Figure VI-28.  
 
Figure VI-28 : Comparaison des sollicitations thermiques au droit de la face chaude pour les 
essais réalisés sur des plaques de 40 mm d’épaisseur. 
Les chauffes étant similaires, la distribution de température au sein de la plaque fumée 
de silice/plâtre est présentée sur la Figure VI-29. La mise en place de gradient thermique est 
clairement identifiée et permet de calculer les températures à la face froide et à la face chaude 
(Figure VI-30).  
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Figure VI-29 :Distribution de température au sein d’une plaque de plâtre et de fumée de silice 
( 0 %) de 40 mm d’épaisseur sous sollicitation thermique de type ISO 834 sur une des faces 
pendant une durée de 4 heures. 
 
Figure VI-30 : Distribution de la température suivant l’épaisseur de la plaque à différents 
instants au sein d’une plaque de plâtre et de fumée de silice ( 0 %) de 40 mm d’épaisseur 
sous sollicitation thermique de type ISO 834 sur une des faces pendant une durée de 4 heures. 
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Les températures calculées en face froide et en face chaude sont comparées à celle 
obtenues sur des panneaux de plâtre seul de 40 mm sur la Figure VI-31. 
  
Figure VI-31 : Comparaison des signaux de température en face chaude (a) et en face froide 
(b) calculés pour les panneaux en plâtre et en plâtre et fumée de silice de 40 mm dont une des 
faces est soumises à une élévation de température (ISO 834). 
Le signal de température de la face exposée (Figure VI-31a) de la plaque de fumée de 
silice évolue de manière similaire à celui du plâtre seul bien que systématiquement supérieur. 
Les signaux de température de la face froide, Figure VI-31b, présentent un temps de début de 
déshydratation identique, contrairement au temps de fin de déshydratation qui apparaît pour 
des temps plus courts dans le cas de mélange fumée de silice/plâtre. En effet, le système 
contient moins de gypse, ce qui a pour effet de diminuer la durée du palier de chaleur latente. 
La présence de fumée de silice modifie également la température des paliers de chaleur 
latente dans des proportions non significatives. Elle passe de 70 à 76°C et de 90 à 84°C, par 
l’ajout de fumée de silice. De plus, après 4h d’essai, le signal de température en face froide est 
inférieur à  00°C , alors que celui du plâtre seul était déjà supérieur à  00° C après  h d’essai. 
La diminution de la conductivité thermique du mélange conduit à cette différence de 
température. 
Les modifications des temps caractéristiques du début et de fin de déshydratation 
observées à la face froide sont conservées sur toute l’épaisseur de la plaque. Les temps 
caractéristiques du début et de la fin de la réaction de déshydratation sont alors relevés pour 
chaque capteur (Figure VI-32). 
a b 
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Figure VI-32 : Vitesse de propagation de l’apparition (a) et de la disparition (b) du front de 
déshydratation au sein de plaque de 40 mm d’épaisseur sous sollicitation thermique de type 
ISO 834 sur une des faces pendant une durée de 4 heures. 
Ces courbes permettent d’identifier la vitesse de propagation du front d’apparition 
(30.10-6 m.s-1) et de disparition (5.10-6 m.s-1) de la déshydratation. Les vitesses de propagation 
sont proches de celles calculées au voisinage de la face froide pour les essais sur plâtre seul. 
Cependant, contrairement aux plaques de plâtre seul, on ne distingue pas d’effet d’épaisseur 
limite.  
Si on s’intéresse maintenant à l’état du matériau lorsque la température en face froide 
atteint le saut de température caractéristique, l’épaisseur totalement déshydratée est de  4,  
mm pour le mélange et seulement de 21,9 mm pour le plâtre seul.  
VI.4.1.2 Zone de convection 
Dans la zone de convection, un suivi thermique et hydrique est réalisé (Figure VI-33). 
Le comportement observé est identique à celui observé pour une plaque de plâtre seul. Les 
évolutions des signaux sont corrélées à celui du signal de température en face froide : une 
augmentation palliative de la température avec apparition d’un gradient suivant la distance à 
la face froide (Figure VI-34a) ; une diminution de l’humidité relative lors de la déshydratation 
du panneau suivi d’une brusque diminution du signal, l’effet s’amoindrissant avec la distance 
à la face froide (Figure VI-34b). En fin d’essai, les signaux diffèrent du cas de plâtre seul, un 
état d’équilibre hydrique et thermique se met en place (apparition de palier).  
a b 
Influence de la formulation : Cas d’un mélange fumée de silice/plâtre. 
237 
 
  
Figure VI-33 : Evolution de la température (a) et de l’humidité relative (b) au cours du temps 
dans la zone de convection. La position de référence est la face non exposée de la plaque.  
  
Figure VI-34 : Distribution de la température (a) et de l’humidité relative (b) dans la zone de 
convection à différents instants. La position 0 correspond à la face non exposée de la plaque. 
Le signal d’humidité relative présente comme pour le plâtre pris un premier palier, la 
vapeur d’eau migre alors principalement vers la face froide. A cet instant, 14,  mm de 
l’épaisseur sont entièrement déshydratés. Cette épaisseur est comparable à celle déshydratée 
pour les panneaux de plâtre de différentes épaisseurs, elle est caractéristique pour les 
matériaux à base de plâtre. 
VI.4.1.3 Carte de température surfacique 
La distribution du flux en face froide est présentée pour différents instants sur la 
Figure VI-35. Celle-ci est homogène sur la partie de la plaque directement exposée. De plus, 
aucune fissure n’est détectée par imagerie infrarouge après 4 heures d’essai. L’homogénéité 
du flux au centre de la plaque permet comme pour les plaques de plâtre seul d’établir la loi de 
passage flux-température de cet essai. L’évolution du flux thermique moyen au centre de la 
plaque est présentée sur la Figure VI-36. 
a b 
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Figure VI-35 : Distribution du flux thermique (W.m-2.sr-1) en face froide d’une plaque de 
plâtre et de fumée de silice ( 0  %) de 40 mm d’épaisseur sous sollicitation thermique de type 
ISO 834 sur une des faces pendant une durée de 4 heures 
 
Figure VI-36 : Evolution du flux thermique moyen au centre de la plaque au cours du temps. 
Comparaison avec le plâtre seul. 
Durant les 5700 premières secondes de l’essai, l’évolution du flux thermique moyen 
au centre de la face froide est similaire pour les panneaux de fumée de silice/plâtre et de plâtre 
seul. Ce temps correspond à la fin du palier de chaleur latente en face froide du panneau 
fumée de silice/plâtre. Les flux thermiques divergent alors, après déshydratation, 
l’augmentation du signal de flux étant plus rapide pour le panneau de plâtre seul. Ces 
divergences proviennent de la différence de conductivité thermique et de la tenue mécanique. 
Les cartes de températures surfaciques sont présentées sur la Figure VI-37.  
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Figure VI-37 : Cartes de températures surfaciques de la face non exposée d’une plaque de 
plâtre et de fumée de silice ( 0  %) de 40 mm d’épaisseur sous sollicitation thermique de type 
ISO 834 sur une des faces pendant une durée de 4 heures. 
Sur ces cartes de températures, on remarque que durant la totalité de l’essai, le centre 
de la plaque possède une température homogène ; aucune discontinuité, prémisse de rupture 
n’est observée. Après 4h d’essai, quelques maxima locaux autour de 1 0°C  sont observés, le 
reste de la surface ayant une température inférieure à 180°C. 
VI.4.1.4 Transferts hydrique et chimique 
A la fin de l’essai, la plaque est découpée suivant son épaisseur et l’ensemble du 
système est caractérisé. La proportion massique de chacune des phases du système        
CaSO4/H2O est présentée en fonction de la température moyenne de l’épaisseur considérée 
sur la Figure VI-38. Les résultats obtenus pour les mélanges fumée de silice/plâtre sont 
cohérents avec ceux obtenus sur des panneaux de plâtre d’épaisseur variable. A faible 
température, en face non exposée, la composition obtenue diffère légèrement : les panneaux 
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en plâtre et fumée de silice contiennent plus d’anhydrite II. Cette différence pouvant 
s’expliquer par le palier thermique relativement long pour les mélanges. 
 
Figure VI-38 : Composition massique en phase de sulfate de calcium en fonction de la 
température, pour des essais réalisés sur des plaques d’épaisseur et de composition 
différentes. 
De même, la teneur en eau globale mesurée est comparée aux résultats obtenus sur des 
panneaux d’épaisseurs multiples de plâtre seul en fonction de la température. L’ensemble des 
mesures présente un comportement unique. L’incorporation de fumée de silice ne modifie ni 
la composition ni la teneur en eau du matériau en fonction de la température. 
 
Figure VI-39 : Teneur en eau globale mesurée en fonction de la température, pour des essais 
réalisés sur des plaques d’épaisseur et de composition. 
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VI.4.2 Comportement mécanique 
N’ayant pas directement accès au comportement mécanique de la plaque sous 
chargement thermique (ISO 834), nous nous intéressons aux paramètres microstructuraux tels 
que la porosité et la masse volumique, ainsi qu’au développement de fissures afin de 
l’expliquer. 
L’évolution de la porosité et de la masse volumique sont présentées sur les Figure 
VI-40 et Figure VI-41 respectivement. Pour une composition initiale fixée, leurs évolutions 
thermiques sont identiques indépendamment de la sollicitation thermique imposée (isotherme, 
ISO 834). Comme pour la composition chimique mesurée, on note une différence du 
comportement pour l’épaisseur de plaque ayant une température moyenne de   0°C. 
Cependant, le signal masse volumique-porosité (Figure VI-42) valide la dépendance mise en 
avant à l’échelle des cylindres. 
 
Figure VI-40 : Evolution thermique de la porosité pour des échantillons de même composition 
initiale (Fumée de silice/plâtre = 0,30 et Eau/(Matière sèche) = 0,65). 
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Figure VI-41 : Evolution thermique de la masse volumique pour des échantillons de même 
composition initiale (Fumée de silice/plâtre = 0,30 et Eau/(Matière sèche) = 0,65). 
 
Figure VI-42 : Evolution de la masse volumique en fonction de la porosité toutes 
températures et toutes échelles de caractérisation confondues 
Enfin, le faïençage mis en place et la profondeur de fissuration en fin d’essai sont 
comparés à ceux obtenus sur plâtre pris seul. La Figure VI-43 présente des photographies de 
la face chaude à la fin de l’essai. Le faïençage diffère de celui observé sur les panneaux de 
plâtre seul : l’initiation des fissures sur la face exposée ne forme pas des contours fermés. Il 
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semble qu’un faïençage principal de dimension supérieure à celui du plâtre se développe, 
auquel un faïençage secondaire de dimension moindre vient s’ajouter mais, il n’est pas 
possible d’y associer une forme circulaire. Le matériau ne présente aucune fissure traversante. 
  
Figure VI-43 : Photographies de la face chaude après 4h d’essai. 
Une photographie du profil central de la plaque est présentée sur la Figure VI-44. Une 
profondeur de fissuration relative est alors calculée. A durée d’essai équivalente, cette valeur 
est identique à celle obtenue pour les plaques de plâtre seul (Figure VI-45). Cette valeur 
unique ne permet pas d’aller plus loin sur le développement de fissures pour le cas du 
mélange. Pour étudier la mise en place du faïençage et le développement de fissures au sein 
du matériau des essais supplémentaires sont nécessaires. 
 
Figure VI-44 : Profil de la plaque de 40 mm de plâtre et de fumée de silice après 4 h d’essai. 
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Figure VI-45 : Evolution de la profondeur de fissuration en fonction du temps. Comparaison 
des données au plâtre seul.  
A l’échelle du panneau, l’ajout de fumée de silice modifie les propriétés de transferts 
thermiques. Comparativement à un plâtre seul, la durée du palier de consommation de chaleur 
latente est diminuée, tout comme la conductivité thermique, pour des vitesses de 
déshydratation du même ordre de grandeur. A ceci s’ajoute des modifications des propriétés 
mécaniques. Toujours par rapport au plâtre, on note une diminution de la masse volumique et 
de la porosité initiale, variant dans des conditions moindres avec l’élévation de la température, 
et une diminution du retrait à haute température. L’évolution de ces paramètres permet de 
conserver l’intégrité de la plaque pendant une durée plus longue, modifiant probablement la 
propagation temporelle des fissures ainsi que la mise en place du faïençage. L’ensemble de 
ces modifications améliore néanmoins la tenue au feu tout en ralentissant la propagation de 
chaleur au sein du matériau. 
VI.5 Conclusion 
Ce chapitre montre que les protocoles développés pour le plâtre pris sont transposables 
à d’autres matériaux. Ceux-ci nécessitent alors une analyse fine à différentes échelles 
caractéristiques du matériau afin d’analyser les relations existant entre ces échelles. L’ajout de 
fumée de silice aux matériaux à base de plâtre modifie les propriétés thermo-dépendantes. 
A la micro-échelle, l’ajout de fumée de silice se caractérise par une modification du 
comportement à température supérieure à 850°C ; température au-delà de laquelle la 
 ollastoni te se forme s’accompagnant d’un dégagement gazeux et d’une perte de masse. 
Influence de la formulation : Cas d’un mélange fumée de silice/plâtre. 
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A plus grandes échelles, ces changements de phases permettent d’expliquer les 
évolutions observées. Pour des températures inférieures à  50°C , l’évolution des propriétés 
(variations massique, dilatométrie, masse volumique, porosité, résistance mécanique) est 
contrôlée par la teneur en gypse initialement présente. A des températures supérieures à 
 50°C , l’évolution des propriétés est due essentiellement à la formation de  ollastoni te : 
réduisant le retrait et la densification du matériau. 
La tenue au feu de panneau de plâtre est améliorée par l’ajout de fumée de silice. 
Malgré, la diminution des propriétés mécaniques et de la capacité de stockage en eau, le 
matériau voit sa température en face froide diminuer en fin d’essai tout en conservant son 
intégrité mécanique. 
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Conclusion 
Les travaux menés au cours de ce projet de thèse ont contribués à une meilleure 
compréhension du comportement de matériaux minéraux de protection sous chargement 
thermique sévère. Aujourd’hui, le patrimoine bâti doit faire face à une réglementation 
complexe, privilégiant le développement de structures complexes dont chaque 
composante joue un rôle au cours d’un évènement feu. Le cas des solutions de protection 
passives a particulièrement été étudié. Ces protections peuvent être appliquées directement 
sur les structures à protéger par projection, venir les recouvrir au moyen de panneaux plus ou 
moins épais assemblés. L’assemblage de panneaux permet également de séparer des espaces, 
de former des conduits de ventilation, de désenfumage. Ces protections sont principalement 
constituées de matériaux minéraux à faible conductivité thermique et/ou à chaleur latente. Le 
cas du plâtre est retenu pour cette étude. Certes, la littérature est riche de travaux 
consacrés à ce matériau employé dans le domaine de la construction depuis des milliers 
d’années. Cependant, aujourd’hui encore il convient de mettre en œuvre des 
méthodologies de caractérisation, afin de mieux comprendre le comportement de la 
matière, des éléments de structure et ainsi pouvoir prédire le comportement d’un ouvrage. 
L’axe de recherche prospecté concerne les milieux poreux, globalement homogènes, 
fortement perméables à faible conductivité thermique et à chaleur latente sous chauffe 
normalisé ISO   4, caractérisée par des taux de chauffe important en début d’évènement 
et de l’ordre de 0,5°C.min-1 par la suite. Dans ce contexte, il est important de ne pas 
négliger les effets d’échelle qui permettent une meilleur description et interprétation des 
phénomènes. De manière générale, les travaux sont menés sur poudre ou à l’état solide.  
Sur poudre, les études sont jusqu’alors réalisées au moyen de techniques usuelles 
s’attachant principalement à la caractérisation du matériau jusqu’à des températures de 
700-800°C. Les évolutions massiques, de la capacité calorifique, et les valeurs 
d’enthalpie de réaction sont facilement identifiées. Ces travaux sont souvent entrepris 
pour des taux de chauffe inférieur à 20°C.min-1. 
A l’état solide face à la difficulté de dissocier les couplages qui contribuent à 
l’endommagement de panneaux à base de gypse sollicitées thermiquement, différents 
protocoles d’essai sont développés. Le comportement mécanique est essentiellement 
étudié sur des éprouvettes conventionnelles, mais la littérature ne relate que peu de 
résultats en température. A l’échelle de la paroi, les essais sont variés autant par les 
sollicitations thermiques imposés que les configurations d’études s’attachant 
principalement au suivi thermique du système. 
La caractérisation du plâtre pris, dans ces travaux, est menée à différentes échelles 
afin d’identifier le comportement propre à chacune d’elles et de mettre en avant les 
relations inter-échelles pouvant exister. Le plâtre pris étudié est préparé à partir d’un 
hémihydrate β naturel gâché à l’eau. Le plâtre peut alors être moulé à notre convenance 
assurant la caractérisation d’un seul et même matériau. 
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Les travaux entrepris montrent qu’à l’état solide, lorsque le plâtre pris est soumis 
à une élévation de température, pour des systèmes non confinés thermiquement, son 
comportement local est identique à celui décrit à la micro-échelle : le plâtre dans cette 
configuration ne présente pas d’effet d’échelle.  
Pour des systèmes confinés, la description à la micro-échelle n’est pas suffisante. 
Dans ces systèmes, comme l’illustre la géométrie sphérique étudiée, la vapeur d’eau 
produite lors de la déshydratation migre principalement vers le centre du système créant 
une surpression gazeuse pouvant conduire à l’explosion du système. Pour assurer une 
description complète des évènements, l’ensemble des transferts prenant place au sein du 
système doivent alors être pris en compte. Néanmoins, si l’échelle d’analyse est bien 
adaptée, alors pour un même confinement thermique, la vapeur d’eau migrera vers 
l’extérieur et la description à la micro-échelle est suffisante. 
Indépendamment de l’échelle de caractérisation et de la sollicitation thermique 
imposées, l’évolution thermique du matériau, intégrant le niveau de température et la 
rampe de chauffe, est responsable des modifications des paramètres intrinsèques prenant 
place au sein du système (Figure 1). Néanmoins, ce sont les évolutions microstructurales 
induites par l’évolution de température (changements de phases, réorganisation 
structurale), qui sont responsables de leur évolution. Pour des températures inférieures à 
800- 50°C les changements de phases s’opérant au sein du matériau contrôlent 
l’évolution de ces grandeurs alors qu’à plus hautes températures le frittage de l’anhydrite 
II en est responsable. 
 
Figure 1 : Evolution des variations dimensionnelles, massiques, de la porosité, de la masse 
volumique et de la résistance en compression en fonction de la température pour du plâtre pris 
(E/P = 0,65). Les intervalles de températures des réactions chimiques identifiés à la micro-
échelle sont également représentés. 
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Afin de pouvoir modéliser et prédire le comportement thermique du plâtre à l’état 
solide et en particulier celui de panneaux soumis à une élévation de température de type 
incendie (ISO   4), les paramètres d’entrée des modèles développés doivent être 
identifiés sur l’ensemble des intervalles de températures étudiées. Ces paramètres ne sont 
autres que les propriétés intrinsèques du matériau à la micro-échelle et les propriétés 
microstructurales à la méso-échelle. 
A l’état de poudre, la capacité calorifique, l’enthalpie de réaction, la perte de 
masse peuvent être calculées sur des intervalles de températures fixés. Lorsqu’un 
changement de phases a lieu, ces grandeurs ne sont pas directement accessibles. Afin 
d’estimer leur évolution, des lois d’homogénéisation peuvent être utilisées nécessitant 
l’identification des cinétiques réactionnelles. Le plâtre pris étudié présente quatre 
changements de phases distincts entre 25 et 1100°C, présentés ci-dessous (1) (2) (3) et 
(4). 
Gypse   hémihydrate CaSO4. H O  CaSO4.0,5H O   1,5H O (1) 
Hémihydrate   anhydrite III CaSO4.0,5H O  γ CaSO4   0,5H O (2) 
Anhydrite III   anhydrite II γ CaSO4  β CaSO4  (3) 
Calcite   Oxyde de calcium CaCO   CaO   CO  (4) 
 
La cinétique de conversion chimique de chacun de ces changements de phases est 
étudiée et modélisée à partir d’analyses thermiques ayant des rampes de chauffe 
comprises entre 1 et 100°C.min-1. Pour la déshydratation du gypse, la cinétique chimique 
est influencée par le taux de chauffe, bien que conservant un mécanisme réactionnel de 
deux réactions couplées. Un modèle à fort et à faible taux de chauffe est proposé, le 
modèle retenu est dans chacun des cas auto-catalytique. Pour la formation de l’anhydrite 
II et la décarbonatation de la calcite, les travaux ne permettent pas de montrer une 
influence du taux de chauffe, un modèle à mécanisme unique est avancé pour chaque 
réaction. A ce jour, seules quelques références sont disponibles sur le sujet. Par ailleurs, 
nos travaux corroborent les résultats de la littérature et les complètent. Il convient 
néanmoins de souligner le caractère fragile des descriptions mathématiques des 
phénomènes. Afin d’aller au bout de cette étude, il pourrait être judicieux d’étudier 
également la cinétique de coalescence à hautes températures  
A la méso-échelle, un banc d’essai thermogravimétrique discontinu a été 
développé permettant de réaliser une étude combinée des variations massiques, 
dimensionnelles, de la masse volumique, de la porosité et des résistances mécaniques. 
Les mesures réalisées sur des cylindres de 10 mm de hauteur et de 8 mm de diamètre sont 
représentatives du milieu à la macro-échelle, ces échantillons possèdent des dimensions 
inférieures à la taille critique de rupture mise en avant à l’aide des panneaux étudiés. A 
ces mesures, des tests de flexion et de compression conventionnelle à température 
ambiante et après sollicitation thermique sont ajoutés afin de valider les résultats obtenus. 
La dépendance porosité-masse volumique a pu être mise en avant soulignant un 
comportement unique pour un taux de gâchage indépendamment de la taille de 
l’échantillon. Cette dépendance en deux étapes permet de distinguer l’influence de la 
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micro-échelle : changements de phases et réorganisation structurale. L’influence de la 
porosité a également pu être mise en avant pour les résistances mécaniques. De plus, les 
essais en température tendent à montrer que la dépendance à la porosité de la contrainte 
limite à la rupture en compression et du module d’Young n’est pas modifiée avec la 
température : la porosité est le paramètre contrôlant leur évolution.  
A l’échelle d’élément de structure, les méthodologies développées permettent 
d’étudier simultanément les propriétés thermiques, hydriques, chimiques, structurales et 
mécaniques de panneaux de plâtre dont une des faces est sollicitée thermiquement selon 
une rampe normalisée ISO 834. Les transferts prenant place peuvent ainsi être explicités. 
Aujourd’hui avec cette configuration de mesure, les transferts thermiques, hydro-
chimiques et structuraux peuvent être étudiés à part entière. Le couplage de ces mesures 
permet d’analyser le rôle de chaque grandeur tout en identifiant la dépendance de ces 
paramètres, ce qui permet d’apporter des réponses au comportement mécanique observé. 
Les propriétés thermique et hydro-chimique du système sont étroitement liées, 
exerçant un contrôle l’une sur l’autre. Néanmoins, la cinétique de transformation 
chimique est la même qu’à la micro-échelle comme le montre la reconstitution du signal 
de perte de masse à partir de la température et des signaux ATG sur poudre. De même, 
les paramètres structuraux évoluent dépendamment de la température et de la 
microstructure : ces résultats sont identiques à ceux identifiés à la méso-échelle. Les 
paramètres intrinsèques du plâtre pris déterminés à l’état de poudre ou sur des volumes 
représentatifs sont donc bien les paramètres d’initialisation nécessaires aux modèles 
numériques. Ces résultats valident les hypothèses de modélisation fréquemment 
considérées, mais également le concept d’homogénéisation avancé pour l’ensemble des 
paramètres par Nguyen [51]. 
La chauffe ISO 834, à laquelle la face exposée est soumise, est une sollicitation 
thermique brutale qui se propage au sein du matériau induisant une grande disparité des 
taux de chauffe. En effet, les transformations chimiques prenant place vont ralentir la 
propagation de chaleur par consommation de la chaleur latente. L’étude des vitesses de 
propagation des fronts de déshydratation présente une épaisseur minimale unique propre 
au matériau étudié de 17 mm nécessaire à ralentir cette propagation. Le comportement 
étant identique quelle que soit l’épaisseur de la protection étudiée, seul le temps de 
protection est modifié par l’épaisseur du panneau. Cette capacité protectrice est en réalité 
conservée jusqu’à ce que le processus de déshydratation prenne fin à la face non exposée. 
L’épaisseur alors altérée, chimiquement et mécaniquement devient prépondérante.  
Sur le plan mécanique, le matériau présente un mécanisme de retrait-gonflement 
non négligeable sous sollicitation thermique. L’étude de la déformée indique que dans le 
cas de panneau de faible épaisseur, ce phénomène impacte la structure dès les premiers 
instants, fragilisant ainsi la structure prématurément. Ce mécanisme de retrait conduit à 
l’endommagement mécanique par rupture en traction à la face exposée, en conséquence, 
le faïençage est en place. Ces contraintes se propagent au travers du matériau par le 
développement de fissures. Une cinétique d’ouverture de fissures entre la face exposée et 
la face non exposée est ainsi proposée. Le temps et la température d’ouverture de fissures 
ou de mise en place du faïençage peuvent ainsi être déterminés permettant d’estimer, via 
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la méso-échelle, la contrainte limite à la rupture en traction du plâtre dans ces conditions. 
L’étude de la fissuration et de la déformée se révèlent être de bons indicateurs 
mécaniques. 
Bien que possédant une capacité de protection intéressante, l’utilisation de plâtre 
seul est limitée par sa faible tenue mécanique en température. La tenue au feu de 
matériaux à base de gypse peut être améliorée par incorporation de matériaux à faible 
conductivité thermique, de fibres, …  
Nous traitons ici le cas de mélange de fumée de silice et de plâtre. L’ajout de 
fumée de silice permet de diminuer la conductivité thermique, la masse volumique du 
mélange, et en outre, le retrait à haute température. Nous travaillons avec un rapport 
matière sèche (fumée de silice + plâtre) sur eau constant à 0,65.  
Le comportement thermique des propriétés du mélange est, comme pour le plâtre 
seul, imputable aux évolutions micro-structurelles. Une illustration des phénomènes est 
présentée sur la Figure 2 pour le cas d’échantillon contenant  0 % de fumée de silice. 
Pour des températures inférieures à  50°C, l’évolution de la perte de masse, des 
dimensions, de la masse volumique, de la porosité et de la contrainte limite à la rupture 
en compression sont similaires à celles observées sur le plâtre seul mais d’amplitude 
moindre car elles sont uniquement dues à la teneur en gypse en présence. A des 
températures supérieures à 850°C, de la wollastonite se forme entrant en compétition 
avec la coalescence des cristaux d’anhydrite II. L’évolution thermique des paramètres est 
alors modifiée par cette nouvelle réaction. Les propriétés microstructurales évoluent alors 
comme pour le plâtre mais de manière plus modérée : le retrait est diminué, la porosité 
est réduite et la masse volumique est plus faible ; seule une perte de masse apparaît.  
A l’échelle de la paroi, ces modifications structurales vont impacter la tenue au 
feu. Bien que la capacité de stockage en eau du système soit fortement diminuée 
augmentant la vitesse de propagation des fronts de déshydratation, la diminution de la 
conductivité thermique par la présence de fumée de silice va permettre de maintenir un 
niveau de température relativement faible au voisinage de la face froide. Celle-ci ne 
dépasse pas les  00°C après 4h d’essai. Sur le plan structural, les mécanismes de retrait -
gonflement sont diminués, tout comme l’évolution de la porosité et de la masse 
volumique. Les évolutions structurales étant moins traumatisantes pour la structure, il est 
probable que l’endommagement mécanique par rupture en traction apparaisse à plus 
haute température à la face exposée. De plus, la cinétique d’ouverture de fissures est 
modifiée ; après 4h d’essai aucune fissure traversante n’est observée, le panneau 
conserve sont intégrité mécanique. 
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Figure 2 : Evolution des variations dimensionnelles, massiques, de la porosité, de la masse 
volumique et de la résistance en compression en fonction de la température pour un mélange 
de plâtre pris et de fumée de silice (Rapport massique F2S/P = 0,30 et taux de gâchage 
E/(P+F2S) = 0,65). Les intervalles de températures des réactions chimiques identifiés à la 
micro-échelle sont également représentés. 
A cours terme, les améliorations qui seront apportées au banc de chauffe à la 
macro-échelle permettront de finaliser l’identification de la conductivité thermique des 
matériaux pour un large intervalle de températures. Les algorithmes de résolutions des 
échanges aux interfaces sont en cours de développement.  
Sous chargement thermique, les mécanismes de retrait-gonflement semblent 
affecter de manière non négligeable les panneaux de plâtre en particulier de faibles 
épaisseurs. Pour étayer ce point des essais sur des plans plus minces sont envisagés ainsi 
qu’une étude des relevés topographiques de la face non exposée.  
Les premier résultats obtenus par RMN corroborent ceux obtenus à l’aide des 
techniques de mesures usuelles ATG, ATD, DRX et ce en travaillant en milieu ambiant. 
Cette technique est prometteuse, actuellement des mesures sont en cours, celles-ci 
pourraient notamment permettre de dimensionner le milieu poreux de manière non 
destructive. 
Enfin, les travaux peuvent s’orienter vers la caractérisation de matériaux plus 
complexes : multicouches, à profil de porosité contrôlé et variable, fibrés, … nécessitant 
de transposer le protocole de caractérisation dans son intégralité  : caractérisation de la 
microstructure, étude de la structuration et tests à l’échelle de la structure.  
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